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1 
Introducción 
 
 
Se debe hacer todo tan sencillo como sea posible, pero no más sencillo.  
Albert Einstein.  
 
 
Debido a que la población mundial aumenta día con día, y las exigencias en los 
estándares de comodidad que se tienen en cada hogar son más elevados, se espera 
que la demanda energética se incremente de manera significativa para satisfacer los 
desafíos anteriores. Hoy en día la mayor parte de la energía se obtiene a partir del 
petróleo o gas natural, esto debido a la facilidad que presentan para su transporte en 
forma líquida o gaseosa; pero desafortunadamente la combustión de estos 
combustibles aporta emisiones de gases de efecto invernadero y contaminación de 
nuestra atmosfera. Por lo cual nos enfrentamos a la inminente necesidad de 
desarrollar combustibles alternativos, de las cuales el combustible de hidrógeno 
ofrece altos beneficios en términos de suministro energético y con una menor emisión 
de gases contaminantes que propician el efecto invernadero.  
 
Desde la década de los años 70´s diversas organizaciones e industrias han promovido 
el uso del hidrógeno como combustible para solucionar los problemas de 
contaminación del aire y calentamiento global; esto debido a que posee la propiedad 
de ser un portador energético de alta calidad, que al ser utilizado presenta elevada 
eficiencia y desprende casi cero emisiones contaminantes; por lo que puede sustituir a 
los combustibles fósiles [1]. 
 
Un ejemplo muy claro del uso de hidrógeno como combustible es el sol, que es la 
estrella que proporciona energía en nuestro sistema planetario. Su temperatura 
superficial es cercana a los 5700 K y libera aproximadamente 3.8 X 1026 Joules/s de 
energía, la tierra intercepta alrededor de  1.36 X 10-5 Joules/s por cada m2. La fuente 
energética del sol proviene de la combustión de los átomos de hidrógeno que contiene 
en su interior, en donde se transforman en helio utilizando carbono como catalizador. 
La masa del sol que se transforma en energía equivale a una diezmillonésima de 
millonésima de su masa anualmente, lo que implica que la masa del sol es casi 
constante y no cambia [2]. 
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De manera similar a la electricidad el hidrógeno es un portador energético de alta 
calidad, se puede utilizar para el transporte, la generación energética, calefacción 
entre otras aplicaciones; pero su utilización como tecnología futura presenta diversas 
exigencias en el campo de las técnicas de seguridad. Para evidenciar los posibles 
riesgos que se tendrían, en la Tabla 1 se comparan las propiedades físicas y químicas 
del hidrógeno, gas natural (metano) y gasolina [3]. 
 
Tabla 1. Datos físicos y técnicos relacionados con la seguridad del 
 Hidrógeno gas, Metano y Gasolina. 
 
Propiedad  Hidrógeno Metano Gasolina 
Peso Molecular 2.016 16.043 ~ 107 
Densidad  [kg/m3]  * 0.0837 0.65 ~ 4.4 
Poder Calorífico Inferior (PCI)  [kJ/g]  119.93 50.02 44.5 
Poder Calorífico Superior (PCS) [kJ/g]  141.86 55.53 48 
Viscosidad  [10 -4  g/cm·s] 0.875 1.1 0.52 
Límites de Inflamación en el Aire   ** 4 – 75 5.3 – 15 1 – 7.6 
Límites de Inflamación en el Oxígeno   ** 4 – 95 5 – 61  
Límites de Detonación en el Aire   ** 18.3 – 59 6.3 – 13.5 1.1 – 3.3 
Relación Estequiométrica con el Aire   ** 29.53 9.48 1.76 
Energía Mínima Inflamación en el Aire  [mJ] 0.02 0.29 0.24 
Energía de Explosión   *** 2.02 7.03 44.22 
Temperatura de Inflamación  [K] 858 813 500 - 740 
Temperatura de llama en el Aire  [K] 2320 2150 2470 
Velocidad de Combustión en el Aire [m/s]  * 2.65 – 3.25 0.37 – 0.45 0.37 – 0.43 
Velocidad de Detonación en el Aire [km/s]  * 1.48 – 2.15 1.39 – 1.64 1.4 – 1.7 
Velocidad de Difusión en el Aire [cm/s]  * ~ 2 ~ 0.51 ~ 0.17 
Coeficiente de Difusión en el Aire [cm2/s]  * 0.61 0.16 0.05 
Coeficiente Joule-Thompson [grado/bar] + 0.04 -1.6  
 
*      Presión Normal y 293 K. 
   
**    En Volumen - % H2.    
***  En kg de TNT / (m3  de H2 a Presión Normal y 293 K).    
 
El uso de energía es una herramienta indispensable en el desarrollo de la ingeniería y 
de la vida en el planeta, por lo cual es importante el conocer diversas propiedades 
como son el poder calorífico del combustible quemado, el cual se estudia en 
reacciones químicas de combustión y define como la energía desprendida por el 
combustible en forma de calor por unidad de masa o volumen, y este sistema 
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involucra una combustión completa del combustible en el proceso por lo cual se 
considera como el valor absoluto de la entalpia de combustión (hc). 
𝑃𝐶 =   
 𝐸𝑛𝑒𝑟𝑔í𝑎 𝑑𝑒𝑠𝑝𝑟𝑒𝑛𝑑𝑖𝑑𝑎 
𝑈𝑛𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒 𝑀𝑎𝑠𝑎 𝑜 𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 
 =   |ℎ𝑐|  ………………….(1) 
 
El poder calorífico se divide en superior (PCS o HHV), que es aquel en el cual el agua 
resultante del proceso de combustión se encuentra en forma líquida; pero también 
existe el poder calorífico inferior (PCI o LHV) que es aquel en el cual el agua resultante 
del proceso se encuentra en forma gaseosa. Además existe una relación entre estos 
dos tipos de calor, porque en un proceso de combustión en un primer paso se 
obtienen los productos resultantes (CO, CO2 gaseosos) acompañados de agua (gas) y 
por este efecto se libera calor (PCI o LHV); adicionalmente este vapor de agua 
contiene cierta energía que al combinarse con el PCI nos da como resultado agua en 
forma líquida o también el PCS, por lo cual es necesario el resaltar que el PCI es el 
calor útil o necesario para desarrollar un proceso, lo anteriormente descrito se 
expresa de la siguiente manera.  
𝑃𝐶𝑆  =   𝑃𝐶𝐼 +   (
 𝑛 𝑎𝑔𝑢𝑎 
𝑛 𝑐𝑜𝑚𝑏 
  ℎ𝑣𝑎𝑝   𝑎𝑔𝑢𝑎)   ……………….(2) 
𝑃𝐶𝐼  =   𝑃𝐶𝑆 −   (
 𝑛 𝑎𝑔𝑢𝑎 
𝑛 𝑐𝑜𝑚𝑏 
  ℎ𝑣𝑎𝑝   𝑎𝑔𝑢𝑎)   ……………….(3) 
Por los resultados observados en la Tabla 1, se observa que el PCI del hidrógeno es 
mucho mayor que el PCI del metano y la gasolina, lo cual nos indica que un gramo de 
hidrógeno proporciona mayor energía que los derivados del petróleo. Pero en la 
naturaleza el petróleo, carbón y gas natural se encuentran a nuestro alcance pero de 
manera limitada por lo cual se considera que tendrán que terminarse, en cambio el 
hidrógeno se encuentra combinado con otros elementos en el planeta y también se 
califica como el elemento básico del universo debido a su presencia en el sol y las 
estrellas. Al quemarse no produce los subproductos nocivos al generar calor y agua 
[4]. Debido a esa abundancia en el planeta y en la naturaleza, el hidrógeno representa 
una solución apropiada a los problemas ambientales generados por el uso de 
combustibles derivados de los hidrocarburos, contaminantes emitidos como son el 
CO, CO2, SOx, NOx, entre otros. Hoy en día el hidrógeno se utiliza en la producción de 
amoniaco, síntesis de metanol y procesos de refinación del petróleo, además desde los 
años 70´s la NASA incluyó en su programa de investigación espacial al hidrógeno 
empleándolo como combustible en celdas de electricidad [5].   
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Desde inicios del siglo XXI los expertos concuerdan que el hidrógeno alcanzaría un 
efecto considerable como motor económico y materializando una disminución de los 
gases de efecto invernadero; también están de acuerdo que la economía de hoy en día 
se basa en el carbono cambiará en las próximas décadas y que el hidrógeno saldrá al 
auge de la economía mundial a largo plazo, esto después de 50 años. El camino que se 
tiene planteado para emplear al hidrógeno como motor de la economía mundial se 
muestra en la Figura 1 que van desde el uso de la materia prima hasta uso final [6]. 
 
 
 
Figura 1. Caminos hacia la economía del hidrógeno: desde la materia prima 
 hasta el uso final [6]. 
 
Diversas naciones muestran interés en implementar energías alternativas dentro de 
su territorio, pero en Islandia se desarrolló la primera estación de abastecimiento de 
hidrógeno en el mundo a las cercanías de Reykjavik. El hidrógeno es empleado en 
celdas de combustible con agua para la generación de electricidad (poder 
hidroeléctrico); además es conveniente mencionar que en esta pequeña nación el       
75 % de la electricidad que consume proviene de fuentes geotérmicas. Hoy en día 
operan 16 estaciones de abastecimiento en Islandia, y existe interés por los Estados 
Unidos de América de poner en operación 1500 estaciones en su territorio, lo que 
implicaría una inversión de 7.5 millones de dólares por estación [7]. 
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Figura 2. Ilustración de estaciones de servicio de hidrógeno en Islandia [8]. 
 
 
También existen corporaciones pioneras en el desarrollo de tecnología hibrida en 
celdas de combustible para trasladar vehículos automotores, entre las cuales Toyota 
Motor Corporation ha desarrollado importantes avances en este tipo de tecnologías; a 
principios de 1997 crearon su modelo de automóvil con un motor hibrido, es decir el 
uso de gasolina y electricidad. Pero en los últimos años la compañía ha presentado su 
gama de vehículos FCHV (Fuel Cell Hydrogen Vehicle), que operan empleando celdas 
de combustibles con hidrógeno en el sistema [9]. 
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Justificación 
 
 
Los rufianes primero crean las dificultades para después heroicamente resolverlas.  
Proverbio Ruso. 
 
 
Las autoridades de las principales potencias mundiales concuerdan, que el cambio climático 
provocado por las emisiones de CO2 de los combustibles fósiles es un problema crucial que 
nos incumbe a todos, por lo cual están proponiendo que se empleen nuevas tecnologías para 
la obtención de energías alternativas, entre las cuales la utilización de hidrógeno como 
combustible es una de las opciones más prometedoras. El desarrollar nuevas tecnologías 
que permitan obtener hidrógeno es de gran importancia actualmente, en especial si es con 
recursos sencillos, económicos y de forma amigable con el medio ambiente. El empleo de 
procesos fotocatalíticos es una excelente opción, sin embargo estos procesos también 
presentan limitantes [1, 4]. 
 
El uso de un fotocatalizador adecuado es fundamental. Actualmente se emplean 
semiconductores que presentan limitaciones debido a la recombinación del par electrón-
hueco formado por la interacción de la luz y el catalizador, los materiales también 
presentan requerimientos energéticos elevados, es decir, la brecha de energía prohibida que 
tienen es elevada y exige el uso de una fuente luminiscente dentro de la región UV. La 
radiación solar contiene un 5% de luz UV, lo cual es insuficiente para explotar 
industrialmente [10]. Por esto es importante la implementación de materiales con 
propiedades fotocatalíticas que mejoren la eficiencia en un proceso de fotocatálisis 
heterogénea, suprimiendo las limitantes en la producción de hidrógeno. Por esa razón, es 
necesario desarrollar procesos de investigación que contemplen los problemas presentes en 
un semiconductor y minimicen las limitaciones de los mismos dentro de un proceso. El uso 
de materiales mesoporosos de elevada área específica como soportes de óxidos de metal 
(TiO2, ZnO y CuO), maximizan las propiedades fotocatalíticas de los mismos, por lo cual 
es de gran importancia realizar pruebas con estos catalizadores empleando una molécula de 
sacrificio.  
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CAPITULO 1 
Antecedentes 
 
 
El inteligente no es aquel que lo sabe todo, sino aquel que sabe utilizar lo poco que sabe.  
Sebastián Cohen Saavedra.  
 
 
1.1 Procesos de obtención de hidrógeno 
 
Hoy en día existen diversas maneras de producir hidrógeno, pero la más empleada a 
nivel industrial por todo el planeta es el reformado de hidrocarburos; pero también se 
sabe que el proceso de descomposición electroquímica del agua, es el único desarrollo 
tecnológico empleado a gran escala que no genera una gran cantidad de gases 
contaminantes al ambiente [4, 9]. Los principales procesos para la obtención de 
hidrógeno son: 
 Reformado de hidrocarburos 
 Oxidación parcial de hidrocarburos 
 Electrolisis del agua 
 Descomposición térmica del agua 
 Procesos biotecnológicos 
 Procesos catalíticos avanzados 
 
1.1.1 Reformado de hidrocarburos 
 
La operación de una refinería de petróleo es muy compleja, y para reducir dicha 
complejidad se divide en diferentes procesos o unidades de procesamiento de 
petróleo crudo. Una refinería tiene como objetivo el producir una gran variedad de 
productos derivados a través de diversas reacciones químicas y cambios físicos que se 
desarrollan en las operaciones principales de procesamiento. Una reformación de 
hidrocarburos es uno de los procesos principales en los cuales se divide una refinería, 
en el cual la nafta desulfurada se bombea a este proceso, el cual cumple la función de 
reacomodar las cadenas de hidrocarburos por medio de catalizadores de Platino para 
producir gasolina de elevado octanaje [11].  
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Los productos de la reacción catalítica que se observa es una mezcla de hidrocarburos 
con vapor de agua a una temperatura elevada (superior a los 1170 K) que genera la 
formación de monóxido de carbono, dióxido de carbono e hidrógeno. Este proceso es 
el más empleado a nivel industrial para obtener hidrógeno aplicando el gas natural 
(metano) como fuente donadora o agente de sacrificio representados en las siguientes 
ecuaciones [5]: 
𝐶𝑛𝐻𝑚 + 𝑛𝐻2𝑂 → 𝑛𝐶𝑂 + (
𝑚
2
+ 𝑛) 𝐻2 …………………….(1.1) 
𝐶𝑂 +  𝐻2𝑂 →  𝐶𝑂2 + 𝐻2 ………………………………….(1.2) 
𝐶𝐻4 +  𝐻2𝑂 →  𝐶𝑂 +  3𝐻2   …………………………….....(1.3) 
𝐶𝑂 +  𝐻2𝑂 →  𝐶𝑂2 + 𝐻2  …………………………………(1.4) 
 
Las ecuaciones 1.1 y 1.2 muestran un enfoque global del comportamiento del proceso 
de reformación con vapor de agua; y las ecuaciones 1.3 y 1.4 muestran dicho enfoque 
basándose en el ejemplo de la reformación de metano, en el cual se observa una 
generación abundante de gas de hidrógeno posterior a ambas reacciones (1.3 y 1.4) 
que transcurren juntas y simultáneamente. 
 
 
Figura 1.1. Diagrama de flujo básico del proceso de reformación [11]. 
                                                             
 
 
9 
 
Los hidrocarburos ligeros son los que responden mejor a este tipo de proceso, entre 
los cuales se encuentra el metano, propano, butano y algunas ocasiones se utilizan 
naftas con el empleo del catalizador adecuado. En el horno de reformado la primera 
reacción (ecuación 1.3) se lleva a cabo a temperaturas superiores a los 1170 K por ser 
endotérmica (Δh = 206.1 kJ/mol); mientras tanto la segunda reacción (ecuación 1.4) es 
exotérmica (Δh = - 41.2 kJ/mol) que sin la primer reacción esta no se llevaría a cabo y 
no aporta la energía necesaria para desarrollar la primer reacción [5, 11]. 
 
1.1.2 Oxidación parcial de hidrocarburos 
 
La oxidación parcial de hidrocarburos es un proceso que se encuentra también como 
parte de un esquema de una refinería de crudo; el cual consiste en oxidar 
hidrocarburos ligeros como son el metano, propano y butano, de manera incompleta a 
temperaturas superiores a 1070 K y con eficiencias cercanas al 70 %. Este tipo de 
reacciones son exotérmicas (Δh = - 36 kJ/mol) y se representan mediante la siguiente 
ecuación [12]: 
𝐶𝐻4 +  
1
2
𝑂2 → 𝐶𝑂 + 2𝐻2………………………..…….(1.5) 
Las plantas de oxidación parcial de hidrocarburos se utilizan para generar hidrógeno 
en el proceso de refinación, el cual va acompañado con CO, CO2 y residuos de agua. Los 
productos generados en esta etapa habitualmente se utilizan como gases de síntesis o 
gases de combustible en procesos de recuperación de oxígeno o etapa de 
hidrogenación dentro de la misma refinería [13]. 
 
 
Figura 1.2. Diagrama de flujo básico del proceso de oxidación parcial [13]. 
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En el proceso de reformado de hidrocarburos la presencia de CO no es conveniente, y 
se elimina oxidándolo a CO2 o tratándolo con vapor de agua para generar más 
hidrógeno; retomando que la oxidación parcial es una reacción exotérmica no hace 
falta utilizar quemadores para mantenerla [5]. 
  
1.1.3 Electrolisis del agua 
 
Es uno de los procesos más limpios para obtener hidrógeno, el cual consiste en la 
descomposición de la molécula de agua en sus elementos constituyentes, hidrógeno y 
oxígeno; para llevarla a cabo se requiere invertir una cantidad energética (eléctrica) y 
el hidrógeno generado es empleado en una celda de combustible para la obtención de 
energía eléctrica. La descomposición del agua a 298 K requiere de una aportación de 
285.83 kJ/mol que es su entalpia de formación, solo son necesarios aportar 237.19 
kJ/mol en forma de trabajo eléctrico para llevarlo a cabo; la diferencia la recibe el 
mismo sistema en forma de calor por el suministro del trabajo previamente 
mencionado [14]. El dispositivo para realizar la electrolisis del agua es una cuba 
electroquímica que consta esencialmente de dos electrodos un ánodo en donde se 
libera O2, el cátodo en donde se obtiene H2, y un electrolito para facilitar la migración 
de iones [5, 15]. 
𝐻2𝑂 →  
1
2
𝑂2 + 2𝐻
+ + 2𝑒− ……..……………………………..(1.6) 
2𝐻+ + 2𝑒−  →  𝐻2  ……………………………………………(1.7) 
 
Recordando que el ánodo es el electrodo negativo en donde se lleva a cabo la reacción 
de oxidación o cesión de electrones (ecuación 1.6), y el cátodo positivo en el que se 
lleva a cabo una reacción de reducción o absorción de electrones (ecuación 1.7). La 
reacción electroquímica con un electrolito ácido se muestra es la ecuación 1.8. 
𝐻2𝑂 →  𝐻2 +  
1
2
𝑂2 ……………………………………………(1.8) 
La electrolisis del agua es posible pero la concentración baja de iones procedentes de 
su autoionización lo hacen proceso lento, por lo cual el flujo de corriente sería 
pequeño; por esa razón se añade un electrolito como el ácido sulfúrico o el sulfato de 
sodio, que incrementan la conductividad y proporcionan las condiciones apropiadas 
para el proceso electrolítico [14]. 
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Figura 1.3. Esquema de la disociación de agua en una cuba electrolítica [15]. 
 
La electrolisis del agua para la producción de hidrógeno y oxígeno requiere como ya 
se ha mencionado un elevado consumo energético, por lo que solo es empleado con 
fines prácticos en el laboratorio y de manera excepcional.  
 
1.1.4 Descomposición térmica del agua 
 
La descomposición térmica del agua o también llamada termólisis, se define como una 
reacción química en el cual una sustancia se descompone en dos o más sustancias al 
calentarse a elevadas temperaturas. Para descomponer térmicamente la molécula de 
agua se requiere de temperaturas elevadas (superiores a 1070 K) con carbón 
incandescente o una sal de hierro calentada al rojo vivo; por ejemplo el procedimiento 
Mark 9 de Euratom (Ispra, Italia) [5]. 
6𝐹𝑒𝐶𝑙2 +  8𝐻2𝑂 →  2𝐹𝑒3𝑂4 + 12𝐻𝐶𝑙 + 2𝐻2 ………………(1.9) 
La descomposición térmica del agua ha sido investigada como método de producción 
de hidrógeno desde los años 60´s, las elevadas temperaturas empleadas imponen 
severos rendimientos, es decir para descomponer la mitad de las moléculas de agua 
alimentadas se requiere de temperaturas cercanas a los 3270 K. Pero también el uso 
de catalizadores de hierro aceleran la disociación de las moléculas y reduciendo la 
temperatura necesaria; de igual manera el requerimiento de elevadas temperaturas 
presenta limitaciones en los materiales utilizados para la construcción de maquinaria 
o instalaciones, lo que limita el éxito de aplicaciones para la producción de hidrógeno 
[16]. 
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1.1.5 Procesos biotecnológicos   
 
Este proceso se fundamenta en la utilización de biomasa o materia orgánica originada 
de un procesos biológico, espontaneo o materia orgánica muerta. El uso de microalgas 
que absorben la energía solar para obtener la disociación del agua mediante el 
transporte de electrones dentro de un proceso secuencial, en esté interviene una 
enzima importante llamada “hidrogenasa” que es la productora de hidrógeno. La 
reacción es anaerobia, en donde se llevará a cabo la oxidación de la ferredoxina (FD) 
sobre los protones para obtener hidrógeno como se representa a continuación en la 
ecuación 1.10 [16]: 
2𝐻+ + 2𝐹𝐷𝑟𝑒𝑑𝑢𝑐𝑖𝑑𝑜𝑠 ↔  𝐻2 +  2𝐹𝐷𝑜𝑥𝑖𝑑𝑎𝑑𝑜𝑠 …….……(1.10) 
Este proceso también se basa en la separación, en donde se obtiene hidrógeno y 
oxígeno de forma separada espacial y temporalmente para evitar la combinación de 
estos y la formación de agua. Este método es largo debido al tiempo de alimentación y 
crecimiento de las microalgas, además que la separación de la molécula de agua es 
temporal está presente la recombinación de hidrogeno con el oxígeno [5].   
 
1.1.6 Procesos catalíticos avanzados 
 
Hoy en día el hidrógeno se obtiene por diferentes métodos, en su mayoría proviene de 
los procesos de la industria petroquímica (el 95% de la producción global), y uno de 
los procesos empleados es el Fischer Tropsch (ver Figura 1.4) el cual se puede llevar a 
cabo de forma gaseosa, con eficiencias de hasta un 80% trabajando a presiones 
superiores a 45 atm y con temperaturas que oscilan entre los 970 K – 1170 K, 
empleando catalizadores Pt – Re. Otra variante de este proceso es el realizarlo en fase 
acuosa ocupando el mismo catalizador, pero a temperaturas de 470 K – 520 K y con 
presiones superiores a 15 atm se cuentan con eficiencias cercanas al 32% (en ambos 
casos se utiliza una solución de glicerol y agua como reactivos); reacciones que se 
representan en las ecuaciones 1.11 y 1.12 respectivamente. Asimismo el hidrógeno 
producido dentro de los procesos de reformación es consumido dentro de la misma 
industria petroquímica en los procesos de reformación, particularmente en los     
hidro-tratamientos HDS, HDN, HDO, HDMe que son procesos que consumen H2 [17]. 
 
C3H8O3  +  3H2O   →   3CO2  +  7H2 ……….………….(1.11) 
 
C3H8O3   →   3CO  +  4H2 ……………………………...(1.12) 
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Retomando la producción de hidrógeno a nivel industrial se obtiene mediante 
procesos electroquímicos, que son procesos de elevados costos y de elevada demanda 
energética [18].  
 
 
Figura 1.4. Representación de reacción de Fischer-Tropsch para obtener hidrógeno [17]. 
 
En la actualidad se ha recurrido a utilizar el TiO2 anatasa para la producción de 
hidrógeno mediante procesos fotocatalíticos disociando la molécula de agua o 
empleando moléculas de sacrificio, aunque este proceso presenta limitantes al 
momento de su desarrollo. Primero se encuentra la posibilidad de la recombinación 
del par hueco–electrón; es decir que los electrones presentes en la banda de 
conducción regresen hacia la banda de valencia; o también se debe de tomar en cuenta 
la posibilidad de la reversibilidad en la reacción de descomposición de la molécula de 
agua, es decir que se presente una recombinación del hidrógeno y el oxígeno, 
generando nuevamente agua. Además, el TiO2 presenta un band gap de 3.2 eV, y para 
llevar a cabo la transición electrónica se requiere de una fuente luminiscente UV, y la 
luz emitida por el sol en su mayoría no contiene la energía necesaria para dar lugar a 
la transición necesaria en este proceso, esto debido a que en la luz solar solo se 
contiene hasta un 5 % de radiación UV (es decir solo se cuenta con una pequeña 
porción de luz necesaria para ser empleada por el TiO2) [19].  
 
1.2 Fundamentos y el uso del hidrógeno como combustible 
 
Desde los inicios de la humanidad cuando el ser humano empezo a controlar el  fuego, 
comenzo a utilizar la madera como combustible, posteriormente perfecciono su 
técnica y paso a emplear el carbon como fuente energetica lo cual proporciono mayor 
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energía en comparación a la madera (lo que produjo grandes ventajas y mejoras en la 
vida del hombre); despúes con los nuevos descubrimientos tecnologicos la fuente para 
conseguir energía, es decir los nuevos combustibles empleados son los derivados de 
los hidrocarburos (gas natural, gasolinas, diesel, etc.) que son compuestos de carbono 
que particularmente presentan cadenas mas cortas que sus antecesores (madera y 
carbon). Hay que tener muy presente que todos los compuestos descritos 
anteriormente estan constituidos de estructuras de carbono y que en las partes 
terminales de la estructura tenemos presente hidrógeno; entonces hay que recordar 
que nosotros quemados la estructura de carbono, pero en si es el hidrógeno la fuente 
que proporciona la energía que empleamos día con día. Al quemar el carbono con 
presencia de oxigeno se genera CO y CO2 compuestos que requieren de energía para 
formarse y al mismo tiempo el hidrógeno se oxida en H2O pero libera energía durante 
este proceso; por lo cual al emplear cadenas mas cortas como combustibles como son 
los derivados de los hidrocarburos obtenemos mayor energía que si emplearamos 
madera por ejemplo. Por tal razón surge la controversia si en realidad el combustible 
hoy es el hidrocarburo o el hidrógeno presente, y de ser el último la tendencia 
tecnologica a seguir hoy en día es la quema directa del hidrógeno gaseoso para la 
obtención energética; aunque tambien existen comentarios que consideran la energía 
liberada por la quema de combustibles (calor de reacción), causada por la ruptura y 
formación de enlaces de las diferentes especies involucradas.  
 
En la actualidad la explotación de los combustibles fosiles es la principal fuente de 
energía, la cual ha provocado la dependencia economica de los países productores de 
estos combustibles, y también ha incrementado los altos niveles de contaminación 
atmosférica. La preocupación de que dicha  estructura no perdure mucho tiempo mas 
crece día con día; y es inevitable que el uso de los combustibles fosiles en algun 
momento lleguen a su fin, por lo que es necesario contar con nuevas fuentes 
energeticas renovables y que no comprometan el futuro de las siguientes 
generaciones [20]. Como se ha mencionado previamente el hidrógeno como una 
fuente energética representa una alternativa conveniente, debido a que cuenta con 
una elevada eficiencia energética, ademas su elevado poder calorífico (140  kJ/g) que 
es más alto que  en comparacion con la gasolina (48 kJ/g); además el hidrógeno es una 
alternativa a los combustibles fósiles tales como la gasolina, pero además es necesario 
que se tengan los medios necesarios para obtenerlo, almacenarlo y utilizarlo; la 
tecnología más cercana para este tipo de uso son celdas de combustible de hidrógeno, 
las cuales son capaces de utilizarse de diversas maneras desde la infraestructura de 
edificios o en motores para automóviles, además de que pueden almacenar hidrógeno 
en grandes cantidades para usos prácticos [21, 22]. 
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1.3  Fotocatálisis heterogénea para obtener hidrógeno 
 
El proceso de fotocatálisis heterogénea se fundamenta en la absorción (directa o 
indirecta) de radicación luminiscente (fuente energética) en un semiconductor, y 
posteriormente se genera la formación de portadores de carga (generación de pares 
hueco – electrón) denominados excitones. Durante este proceso se lleva a cabo la 
transferencia de electrones (e–) de la banda de valencia (BV) pasando a la banda de 
conducción (BC), provocando la formación de huecos (h+); a este tipo de especies que 
son altamente reactivas en un medio acuso, y generando la reacción de oxidación y 
reducción de contaminantes orgánicos de elevada resistencia química [23, 24].  
 
Hoy en día este tipo de procesos tiene un gran auge, debido a que entregan buenos 
resultados en la eliminación de contaminantes orgánicos en volúmenes acuosos (que 
son difíciles de erradicar mediante métodos tradicionales de purificación de agua). 
Entre la gran cantidad de compuestos, los principales contaminantes orgánicos que 
han sido motivo de investigación mediante este tipo de procesos se encuentran a los 
derivados del fenol, subproductos de los insecticidas y pesticidas, y también se han 
buscado métodos de eliminación de colorantes textiles. También los procesos 
fotocatalíticos están teniendo un amplio desarrollo en la producción de H2 [4, 24].  
 
 
 
Figura 1.5. Esquema de un proceso de fotocatálisis heterogénea. 
 
En la Figura 1.5 se esquematiza el desarrollo del proceso fotocatalítico, en el cual se 
observa que al incidir el haz luminoso se genera la formación de portadores de carga 
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en el interior del semiconductor, los cuales se transfieren a la superficie del mismo (a) 
o también propiciando recombinaciones antes de llegar a la superficie (b), 
posteriormente en la superficie los electrones interaccionan con compuestos 
aceptores o receptores (A) de cargas negativas (c) generando la formación de 
radicales libres (A-), y por último los huecos interaccionan (d) con los compuestos 
donadores de electrones (D) propiciando la obtención de radicales libres (D+). Este 
tipo de procesos se dividen en dos tipos dependiendo en donde ocurra la excitación 
inicial del proceso fotocatalítico, la reacción catalizada que es aquella en donde la 
radiación se realiza en las moléculas orgánicas (solución problema), y la reacción 
sensibilizada o sensitizada que es aquella que se produce mediante la radiación sobre 
el material fotocatalizador [25, 26].    
 
Un proceso fotocatalítico empleado para la producción de hidrógeno presenta un gran 
potencial de ser explotado en un futuro cercano; proceso que comienza con la 
formación de los portadores de carga (formación par hueco-electrón), los cuales al 
interaccionar con el medio de reacción (compuesto orgánico en solución) y forman 
diferentes especies altamente reactivas (radicales libres) H• y OH•, y otras especies 
que se encuentran en menor proporción (radicales O2•) pero también son especies 
que provocan las reacciones de oxidación o reducción en el sistema fotocatalítico, a 
continuación se muestran los pasos involucrados durante el proceso para la 
formación de estas especies químicas [26, 27].    
 
𝑆𝑒𝑚𝑖𝑐𝑜𝑛𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜𝑟 +  ℎ𝑣  →   𝑒− + ℎ+ ……………………….(.1.13) 
ℎ+  +  𝐻2𝑂 →   𝑂𝐻
• +  𝐻•  ……………………………….(1.14) 
ℎ+  +  𝑂𝐻 →   𝑂𝐻•     ………..………………………….....(1.15) 
𝑒− +  𝑂2 →   𝑂2
  •    ……….…………………………………(1.16) 
𝑒−  +   𝐻2𝑂2  →   𝑂𝐻
• +  𝑂𝐻• …………………………….(1.17) 
 
Posteriormente a la formación de los radicales libres involucrados en el proceso 
fotocatalítico, estos interaccionan con el compuesto orgánico involucrado en la 
reacción, en un  proceso para la obtención de hidrógeno a estos compuestos se les 
conoce como sustancias agentes de sacrificio. Una manera sencilla de ejemplificar el 
desarrollo de la reacción fotocatalítica es tomar al agente de sacrificio más simple que 
pueda ser utilizada, el metanol  (CH3OH) la cual se muestra a continuación [28, 29]. 
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𝐶𝐻3𝑂𝐻 +  𝑒
−  →  𝐶𝐻3𝑂𝐻
•  ………..…………………….....(1.18) 
𝐶𝐻3𝑂𝐻
• +  𝑂𝐻• →   𝐶𝐻2𝑂𝐻   ……….………………………(1.19) 
𝐶𝐻2𝑂𝐻  +  𝑒
−  →  𝐶𝐻2𝑂𝐻
•  ………..…………………….....(1.20) 
𝐶𝐻2𝑂𝐻
• →   𝐻𝐶𝐻𝑂 +  𝐻+  +  𝑒−   ……….…..……………(1.21) 
2𝐻+  +  2𝑒−    →    𝐻2    ………..…………………..…….....(1.22) 
2𝐻2𝑂 +  2𝑒
−   →     𝐻2  +    2 𝑂𝐻
−   ……….………………(1.23) 
 
Como se observa en las ecuaciones anteriores se tiene un proceso en el cual se 
comienza de un compuesto con presencia del grupo funcional R-OH (alcohol), el cual 
se descompone a la forma H-C-HO (generando desprendimiento de H); el general 
como su nombre la sustancia agente de sacrificio se desintegra dando lugar a la 
obtención de CO2 y  también H2, sin mencionar que se regeneran las reactivas en el 
medio (radicales) para continuar con el proceso.  En otro parte dentro del proceso las 
especies H-C-HO interaccionan con el agua presente en el  medio (considerando la 
presencia del catalizador y la fuente energética luminiscente) y dan pie a la formación 
de ácidos carboxílicos, compuestos que también se descomponen en el proceso 
generando como resultado la formación de  más CO2 y  también H2 [29]. 
 
𝐻𝐶𝐻𝑂 + 𝐻2𝑂 →   𝐻𝐶𝑂𝑂𝐻  +    𝐻2    ………..…..…….....(1.24) 
𝐻𝐶𝑂𝑂𝐻   →     𝐻2  +     𝐶𝑂2     ……….………..……………(1.25) 
 
Desde la ecuación 1.13 hasta la 1.25, se muestran los pasos involucrados durante un 
proceso fotocatalítico para la obtención de hidrógeno. Como se ha observado el 
semiconductor empleado juega un papel crucial en el proceso debido a que en su 
superficie se lleva a cabo un intercambio de cargas que inician el proceso   [30].  En 
general la fotocatálisis permite la obtención de hidrógeno intermolecular, induciendo 
la reacción de reducción de los átomos de hidrógeno en una molécula de sacrifico, esto 
se puede llevar a cabo a temperatura ambiente y con la energía luminiscente que 
otorga la luz solar; claro esto dependerá del material semiconductor empleado como 
fotocatalizador, por que el material indicara que tipo de luz se utilizaría en el proceso 
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(luz visible o luz ultravioleta). Los semiconductores se clasifican en base a la facilidad 
que presentan la conducción eléctrica, es decir se en base de sus niveles de energía; 
los cuales forman bandas dentro de la estructura de la molécula, y a la distancia que 
presente una banda ocupada (banda de valencia) y una desocupada (banda de 
conducción), existirá una energía necesaria para que el paso de electrones se realice, 
en la Figura 1.6 se observa un esquema básico de los diferentes semiconductores 
empleados en la fotocatálisis [31, 32].    
 
 
Figura 1.6. Energía de banda prohibida (eV) de diversos semiconductores [33]. 
 
 
Uno de los materiales semiconductores más empleados para el proceso de obtención 
de hidrógeno es el dióxido de titanio (TiO2) en su fase anatasa, debido a que ha 
demostrado ser un excelente material fotocatalizador; pero diversas investigaciones 
recientes han demostrado que otros óxidos metálicos como son el ZnO o el CuO, 
también presentan excelentes propiedades como materiales fotocatalizadores [34, 35, 
36]. A continuación se hace mención a algunas de las propiedades y características de 
los mismos. 
 
1.3.1  El Óxido de Titanio (TiO2) 
 
Este es un material que presenta polimorfismo, es decir que tiene diferentes fases o 
formas, las comunes son el rutilo y el anatasa; en la actualidad el TiO2 es el 
semiconductor más empleado en fotocatálisis para la degradación de contaminantes 
orgánicos, esto gracias a su elevada estabilidad química y su excelente 
comportamiento biológico. La brecha de banda del TiO2 se encuentra alrededor de los 
3.0 eV (es de 3.0 eV para el rutilo, y 3.2 eV para la fase anatasa), con lo cual el TiO2 es 
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principalmente activo con la luz UV; pero también se ha demostrado que la 
combinación de fases, especialmente en el Degussa P-25 presenta efectos sinérgicos 
favorables e incrementa la actividad fotocatalítica (en mayor proporción la fase 
anatasa). La fotoactividad que presenta el TiO2, se debe a las diferentes orientaciones 
cristalográficas que presenta el material, lo que da lugar a generar materiales 
polimórficos, es decir de diferentes formas, los cuales a su vez presentan distinta 
actividad fotocatalítica (debido a las caras expuestas que presentan). Es cierto que la 
fase anatasa requiere de mayor energía para cubrir la brecha de banda que presenta 
(mayor que la del rutilo); pero las distintas orientaciones cristalográficas superficiales 
del mismo explican que al requerir una mayor energía de activación  para generar la 
formación de los portadores de carga, existe una disminución en la recombinación de 
los mismos, y también se considera que el TiO2 anatasa presenta defectos en la 
superficie (lagunas de banda), que son especies que facilitan la transferencia de 
electrones entre bandas [37]. 
 
También es importante mencionar que el TiO2 anatasa presenta una brecha de banda 
indirecta menor que su brecha de banda directa; por otra parte en el caso de la fase 
rutilo la brecha de banda directa es muy semejante a su brecha de banda indirecta.  
Los semiconductores con menor brecha de banda indirecta presentan un mayor 
tiempo de vida en los portadores de carga en comparación al resto de los materiales, 
debido a que los excitones se difunden eficientemente hasta alcanzar la superficie, que 
es un obstáculo que debe de vencer para mejorar el proceso de la fotocatálisis [38]. 
Como se mencionó el TiO2 es un material que presenta anisotropía (material del cual 
sus propiedades dependen de la orientación de sus planos cristalográficos), la 
actividad fotocatalítica de la fase rutilo se encuentra en la orientación [101], y la 
actividad de la fase anatasa se encuentra en la dirección [001]. 
         
 
 
Figura 1.7. Representación de la estructura anatasa (izq.) y rutilo (der.) del TiO2. 
                                                             
 
 
20 
 
Las propiedades fotocatalíticas del TiO2 dependen de la orientación cristalográfica del 
material, pero también dependen en gran medida del tamaño de partícula que 
presente el cristal, debido a que mientras más pequeño sea el tamaño que presentan 
existen una mayor área superficial expuesta y por tal motivo se tiene un mayor 
número de sitios activos [39]. Como ya se mencionó TiO2 es un mineral que se 
encuentra de diferentes fases en la naturaleza, fase rutilo (tetragonal), anatasa 
(tetragonal centrada en caras) y fase brookita (ortorrómbica); y de las tres fases la 
estructura termodinámicamente más estable es la fase rutilo [40].  
 
1.3.2  El Óxido de Zinc (ZnO) 
 
El óxido de zinc (ZnO) es un material semiconductor de la familia II – VI, puede 
generar distintas estructuras con distintas morfologías lo que provoca diferentes 
propiedades optoeléctricas, este compuesto tiene una brecha de banda de 3.37 eV 
(transición directa) a temperatura ambiente; este mineral presenta una diferencia de 
electronegatividades entre el zinc y el oxígeno produce un alto grado de ionización en 
su enlace, por lo cual este es el compuesto más iónico de su familia [41]. En el 
compuesto se genera una repulsión considerable entre sus nubes de carga, 
provocando que su estructura más estable sea la hexagonal, y por el estrecho de su 
brecha de energía prohibida el ZnO requiere de una emisión cercana a la región 
ultravioleta para presentar propiedades fotocatalíticas, este compuesto mantiene una 
conformación tetraédrica típica de un enlace covalente con hibridación sp3, el cual es 
característico de un compuesto con carácter sustancialmente iónico.  El ZnO al igual 
que el TiO2 es un compuesto que presenta polimorfismo es decir distintas fases, una 
de ellas es la estructura hexagonal conocida como wurtzita es la estructura más 
estable termodinámicamente (estructura más común presente en la naturaleza), y 
también presenta una fase cúbica centrada en caras que se obtiene a temperatura 
superior a los 820 K, la cual es nombrada como blenda de zinc [42]. Como se 
mencionó previamente el ZnO  es un compuesto altamente iónico y su forma más 
estable es la hexagonal, por lo cual sus átomos se encuentran lo suficientemente 
alejados entre sí para generar una compensación de repulsiones, por lo cual cada 
átomo de zinc se encuentra rodeado por 4 átomos de oxígeno (formando un 
tetraedro) y de igual manera cada átomo de oxígeno se encuentra rodeado por 4 
átomos de zinc (Figura 1.8), lo que forma de manera alternada una formación de 
planos de átomos de oxígeno y planos de átomos de zinc, provocando un eje de 
dirección vertical c con un desplazamiento entre planos de 0.38c [42, 43].  
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El óxido de zinc (ZnO) es un material interesante gracias a sus propiedades ópticas, 
eléctricas y magnéticas; al igual que el TiO2, las propiedades fotocatalíticas del ZnO 
dependen de las características morfológicas del mismo, es decir de las caras 
expuestas de este semiconductor.  De las caras expuestas en la estructura wurtzita, la 
que se encuentra en la orientación [0001] es la que presenta las mayores propiedades 
fotocatalíticas de este compuesto; y en el caso de la fase blenda de zinc, la orientación 
[111] es la orientación que presenta las mejores propiedades fotocatalíticas [43]. 
 
 
 
Figura 1.8. Representación de la estructura hexagonal (izq.) y cubica (der.) del ZnO. 
 
Como se mencionó previamente la fase wurtzita es la forma predominante en la que 
se encuentra en la naturaleza, pero mediante diferentes métodos de síntesis el ZnO 
puede dar lugar a la formación de estructuras con morfologías específicas, como son 
las nanopartículas, nanovarillas, nanofibras,  nanotetraedros, entre otras formas; lo 
cual cambia notablemente las propiedades óptico – luminiscentes de este compuesto, 
esto gracias a que los materiales a escalas nanométricas presentan una disminución 
en su tamaño, lo cual genera un mayor número de caras expuestas (incremento del 
área específica) lo que modifica sus propiedades químicas y de igual manera se tiene 
una disminución de los niveles energéticos que se atribuyen a efectos de 
confinamiento cuántico [44, 45].  Los materiales de ZnO presentan un gran potencial 
debido a al tamaño de su brecha de banda, pero también es de gran interés debido a 
que el excitón que generan presenta un ligando de Frenkel, es decir un ligando fuerte 
(60 meV); que le da una mayor posibilidad a que se lleve a cabo el transporte de 
energía de excitación a través del cristal. Este tipo de fenómenos en un material 
semiconductor incrementan notablemente sus propiedades ópticas – luminiscentes, y 
por tal motivo sus capacidades fotocatalíticas [46, 47].  
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1.3.3  El Óxido de Cobre II  (CuO) 
 
En la actualidad existen dos tipos de óxido de cobre conocidos; el óxido de cobre (I) 
rojo o amarillo Cu2O y también llamado oxido cuproso, y el óxido de cobre (II) negro 
CuO y también nombrado óxido cúprico; en ambos casos los átomos de cobre 
interaccionan con el oxígeno del aire, pero la formación del Cu2O se ve favorecida a 
elevadas temperaturas (cercanas a los 1470 K), y la obtención del CuO se logra con la 
reducción del Cu2+ empleando soluciones acuosas de carácter alcalino con 
temperaturas alrededor de los 430 K. Para la obtención  de los óxidos de cobre, 
existen dos tipos de coordinación entre los átomos de cobre y de oxígeno, la 
interacción plana para el Cu1+, y una interacción de manera piramidal para el Cu2+ 
[48].  Con base en las coordinaciones que puede presentar el cobre con el oxígeno, se 
conoce hoy en día que el Cu2O por su interacción planar presenta una estructura 
cristalina cubica centrada en cara, mientras que el CuO por su conformación 
tetragonal la estructura cristalina que conforma es monoclínica centrada en el interior 
[49]. Al mostrar diferente estructura cristalina, el tamaño de la brecha de banda es 
distinto en cada caso, el Cu2O presenta una brecha de banda de 2.2 eV de transición 
directa, el CuO presenta una brecha de banda de 1.7 eV de igual forma en transición 
directa; lo cual implica que para llevar a cabo la formación de los portadores de carga, 
este compuesto requiere de una emisión luminiscente dentro de la región visible para 
la excitación del semiconductor [50].     
 
 
 
Figura 1.9. Representación de la estructura Monoclínica del CuO (izq.) y            
estructura Cubica del Cu2O (der.). 
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Como se ha mencionado previamente, la actividad fotocatalítica de un semiconductor 
está estrechamente relacionada con la morfología que dicho material presente, y de 
las caras expuestas que se tengan; en el caso del CuO no es la excepción, porque la 
dirección cristalográfica que presenta las mejores propiedades fotocatalíticas es la 
[110] [51]. También al igual que el ZnO, el CuO puede variar su morfología y su 
tamaño en relación al método de síntesis empleado, por ejemplo con un método solvo 
- hidrotermal se obtienen nanopartículas de CuO [52], pero utilizando ciertos aditivos 
durante la síntesis (etanol, NaOH, entre otros) o compuestos tensoactivos (CTAB) en 
un proceso hidrotermal, se obtienen como resultado nanoesferas, nanovarillas, 
nanotubos, entre otros [53].       
 
Como se ha mencionado un óxido de metal que se encuentra a nanoescala presenta 
propiedades físicas y químicas más atractivas para aplicaciones tecnológicas que este 
tipo de materiales de tamaño a microescala, y el CuO en tamaños manométrico es 
utilizado en baterías, supercapacitores, sensores, celdas solares, fotodectores, 
catálisis, entre otras aplicaciones. Como se mencionó previamente la excitación de 
este semiconductor se lleva a cabo con una emisión luminiscente dentro de la región 
visible del espectro electromagnético, lo cual genera que el CuO presenta propiedades 
luminiscentes con emisiones dentro del intervalo de la región visible que va desde los 
489 nm a los 606 nm [54].     
 
1.3.4  Nanoestructuras de materiales semiconductores 
 
Desde sus inicios la fotocatálisis heterogénea ha reportado diferentes variables que 
están involucradas en su eficiencia, pero hay un factor que siempre debe de ser 
tomado en cuenta el semiconductor empleado en el proceso; hay que tener presente 
que la eficiencia del material depende directamente de la brecha de energía del 
mismo, pero también está en función de su estructura cristalina, la morfología que 
presente, y de igual manera de su área superficial (sitios activos). Todos estos factores 
deben de ser considerados para que el semiconductor empleado en un proceso 
fotocatalítico entregue una mayor actividad, por lo cual es conveniente tener presente 
que un método de síntesis puede dar lugar a diferentes morfologías y tamaños de 
partícula [55].  
 
Los  nano materiales son clasificados con base a las propiedades y las estructuras que 
presenta, una de ellas es la dimensión cero (0D) que está constituida por nano 
estructuras esféricas, este tipo de materiales suelen poseer una elevada superficie 
específica y un gran tamaño de poro (volumen y diámetro de poro); dichas 
propiedades y características estructurales incrementan notablemente las 
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capacidades de recolección de luz, y se considera que dimensión cero porque no se 
tiene definida una dirección cristalográfica especifica. También existen las partículas 
denominadas estructuras unidimensionales (1D); tales como son las fibras, tubos y 
varillas, que poseen propiedades y ventajas únicas para reacciones fotocatalíticas 
debido a que su gran relación de volumen – superficie genera una disminución en la 
recombinación del par hueco – electrón; además de una elevada transferencia de los 
portadores de carga, se les denomina unidimensionales porque presentan una gran 
preferencia hacia una dirección cristalográfica especifica [34, 37]. 
 
       
 
Figura 1.10. Representación de las dimensiones estructurales de los nanomateriales [37]. 
 
También dentro de las diferentes dimensiones estructurales se encuentran materiales 
de forma escamosa nanométrica, o con forma de superficie plana (2D); este tipo de 
compuestos son de elevada superficie y alta relación de aspecto físico, su espesor es 
pequeño (entre 1 – 10 nm) y su tamaño lateral alcanza tamaños micrométricos. Estas 
características proporcionan una excelente adherencia a sustratos y moléculas 
orgánicas, de igual manera muestran propiedades fotocatalíticas; la combinación de 
su actividad fotocatalítica y la elevada superficie elevan la actividad fotocatalítica 
formando láminas (una sobre otra) de forma de nanoplacas, y normalmente se 
constituyen por un método hidrotermal en un medio alcalino y un tratamiento 
térmico posterior. Por último existen diversas estructuras morfológicas (3D), que son 
compuestos interconectados de gran porosidad con un gran potencial de presentar 
materiales con diferentes aplicaciones; el volumen presente proporciona una ventaja 
significativa en las vías de difusión eficaces para distintos huéspedes (como agentes 
contaminantes), esta estructura no solo incrementa la movilidad de portador de carga, 
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sino también incrementa la actividad catalítica al incorporar diversos materiales obre 
su superficie (ocupar el papel de soporte) [34, 37, 55].  
 
1. 4  Materiales  Mesoporosos 
 
Un material poroso es aquel que posee un espacio vacío o hueco dentro de su 
estructura, además son capaces de adsorber líquidos o gases; estos materiales se 
pueden producir de forma natural o de manera sintética y también se puede medir su 
porosidad y permeabilidad. El tamaño y forma de un poro en un objeto depende del 
grado de compactación, es decir un material que contenga una elevada compactación 
disminuye significativamente la porosidad presente mediante la reducción del tamaño 
de los poros. La porosidad en un material se obtiene mediante del cálculo del volumen 
vacío entre el volumen del material; además la permeabilidad se refiere a la cantidad 
de aire, agua o gas que el material poroso puede absorber en un momento específico y 
la rapidez con la que fluye, un material altamente compactado y ordenado no permite 
un flujo rápido [56, 57]. 
 
Según la clasificación de la IUPAC para los materiales porosos, aquellos materiales que 
tienen un diámetro de poro menor de 2 nm se le conoce como materiales 
microporosos; y materiales que se les denomina macroporosos son aquellos los que 
tienen un diámetro de poro mayor a los 50 nm; y los materiales mesoporosos son 
aquellos materiales que contienen poros con diámetros entre los 2 nm y 50 nm (20 Ǻ 
y 500 Ǻ), sin importar el ordenamiento o desordenamiento en la estructura [57, 58]. 
 
  
 
Figura 1.11. Representación de la estructura de diferentes materiales mesoporosos [59]. 
 
Los materiales mesoporosos típicos o tradicionales son aquellos que incluyen algunos 
tipos de sílice o alúmina que tienen poros finos de tamaño similar; de igual manera los 
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óxidos de algunos metales (titanio, cerio, estaño, etc.) presentan las características de 
este tipo de materiales. Entre estos materiales destacan aquellos cuyas estructuras 
están constituidas por un sistema poroso con cavidades pseudoesféricas conectadas 
entre sí por distintas configuraciones de poros descritos como canales cortos o incluso 
ventanas o capas; y también dentro de este tipo de materiales se encuentran 
estructuras porosas de óxido de silicio con un arreglo pseudohexagonal con un 
tamaño de poro grande como son las MCM-41 y las SBA-15 [59]. 
 
1.4.1  Materiales Mesoporosos SBA-15  
 
Dentro de los materiales mesoporosos, existe un compuesto de origen sintético con 
porosidad con estructura pseudohexagonal y gran tamaño de poro, conocido como 
SBA-15; este material está constituido por óxido de silicio en más del 99 % del 
compuesto y en menor proporción al 1 % por óxido de sodio. A condiciones normales 
de presión y temperatura es un sólido blanco inodoro, y presente en solución acuosa 
(1 %) mantiene un carácter básico, además es insoluble en agua o aceite. También 
presenta excelentes propiedades texturales como una elevada área superficial 
(alrededor de 850 m2/g), y un gran tamaño de diámetro de poro (entre 4 nm y 30nm), 
además presenta paredes gruesas, volumen de poro grande y excelente resistencia a 
la compresión [58, 60].  
 
Este material es sintetizado bajo condiciones fuertemente ácidas para generar 
mesofases hexagonales altamente ordenadas formadas por un bloque de silicio 
empleando el Pluronic 123 (EO20PO70EO20) como director de la estructura o 
tensoactivo. El mecanismo de síntesis se lleva a cabo en una solución acuosa con 
carácter acido, en donde la parte hidrófilica de los monómeros del tensoactivo se 
colocan hacia el exterior, mientras la parte hidrofóbica forma el centro o núcleo de la 
micela de tensoactivo, esto hasta alcanzar una concentración miscelar critica. 
Posteriormente las micelas mantienen un comportamiento de tipo cilíndrico 
(formación del cristal líquido) y esto da paso se consigue el arreglo pseudohexagonal 
del material. Después se lleva a cabo la incorporación de los silicatos alrededor de la 
estructura (formando tubos de silicato alrededor de los cilindros miscelares) dando 
como resultado la formación de arreglos hexagonales. Para concluir se lleva a cabo la 
calcinación del compuesto para remover la presencia del tensoactivo, dejando los 
cilindros de silicato vacíos, concluyendo con la formación de la estructura del material 
SBA-15 [58]. 
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Figura 1.12. Esquema de síntesis de un material mesoporoso SBA-15 [59]. 
 
El material SBA-15 tiene una estructura semejante a la que presenta el MCM-41, la 
principal característica que los distingue es que la SBA-15 cuenta con microporosidad 
entre sus canales mesoporosos que se generaron durante el proceso de calcinación, 
por qué parte de los grupos hidrofilicos del tensoactivo (óxido de etileno) quedó 
atrapado en las paredes silíceas; además también la SBA-15 tiene mejor estabilidad 
térmica gracias a que el espesor de sus paredes es grande [59, 60].  
 
1.5  El uso de moléculas de sacrificio  
 
Dentro de los procesos fotocatalíticos para la obtención de hidrogeno, actualmente se 
encuentran los sistemas basados en la disociación de la molécula de agua o water  
splitting (división del agua) empleando fotocatalizadores de TiO2 modificados con 
distintos metales de transición (Pt, Pd, Au, Ag, entre otros), lo cual causa como efecto 
la disminución el tamaño de su brecha de banda por la generación de sitios 
interbanda. También debido a la incorporación de dichos metales, la energía de 
excitación del semiconductor se ve desplazada de la región ultravioleta hacia la región 
visible del espectro electromagnético; este proceso se basa en la descomposición 
química de la molécula de agua en oxígeno e hidrógeno pero se presentan una serie de 
limitaciones durante el proceso, la primera es que al disociar la molécula de agua 
requiere de una elevada energía (+ 237 KJ / mol-1) y no es fácil obtener dicha energía, 
de igual manera cuando el proceso logra la división de la molécula este sistema 
mantiene muncha energía lo cual provoca una recombinación entre el O2 y el H2 
producidos (generando nuevamente agua), y por último el recordar que como la 
brecha de banda del semiconductor disminuyó y existe una mayor recombinación del 
par hueco – electrón lo que disminuye la eficiencia del sistema, factores que 
convierten a esta alternativa en un proceso complicado y difícil de realizar  [23, 31, 
32]. 
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Figura 1.13. Sistemas fotocatalíticos para la obtención de hidrógeno. 
 
Otra variable de un proceso fotocatalítico para la obtención de hidrógeno es el 
emplear compuestos orgánicos disueltos en agua como agentes de sacrificio o 
donadores de H2, la característica de este tipo de compuestos es la presencia del grupo 
funcional OH (característico de alcoholes). Uno ellos es el metanol que es la molécula 
de sacrificio más sencilla, y el esquema de reacción que lleva a cabo se describió 
previamente en este capítulo dentro de las ecuaciones 1.18 a 1.23, proceso que es 
semejante al que realizan el resto de las moléculas de sacrificio, con la diferencia que 
al ser compuestos más complejos involucran un mayor número de pasos durante su 
descomposición por considerar su fraccionamiento a moléculas de menor tamaño  
[18, 23, 29].    
 
1.5.1 El glicerol como molécula de sacrificio 
 
Una de estas moléculas de sacrificio es el glicerol que es un compuesto gaseoso 
incoloro, inodoro y que en combinación con el agua forma un líquido viscoso con 
sabor dulce, y también es conocido como glicerina o 1, 2, 3-propanotriol. Este 
compuesto es útil en las industrias alimenticias, cosméticas, farmacéuticas, debido a 
que es un orgánico versátil fácil de incluir en diversas reacciones químicas como 
disolvente, conservador o como humectante; el glicerol posee tres grupos hidroxilo 
                                                             
 
 
29 
alcohólicos hidrófilos, los cuales le otorgan una excelente solubilidad en el agua, o con 
otros alcoholes, además su molécula es altamente flexible porque forma enlaces de 
hidrógeno de forma intramolecular e intermolecularmente [17, 21].  
  
Tabla 1.1. Principales propiedades físico-químicas del glicerol a 290 K. 
 
Propiedad  
Fórmula Química  C3H5(OH)3 
Masa Molecular 92.0938 g/mol 
Densidad 1.261 g/cm3 
Viscosidad 1.5 Pa s 
Punto de Fusión  291 K 
Punto de Ebullición  560 K 
Energía Interna 4.32 Kcal/g 
Tensión Superficial 64.0 mN/m 
 
 
Como se mencionó previamente en este capítulo, una de las maneras de generar 
hidrógeno hoy en día es el emplear el proceso de Fischer Tropsch con glicerol, en fase 
gaseosa o fase liquida (descritos en las ecuaciones 1.11 y 1.12), empleando 
catalizadores de Pt-Re a elevadas condiciones de operación y con bajas eficiencias 
durante el proceso [17]. Diversos trabajos de investigación han desarrollado procesos 
fotocatalíticos empleando glicerol como molécula de sacrificio para la obtención de 
hidrógeno, en 2012 Skaf D. W. y col. trabajaron con un sistema fotocatalítico de 
glicerol en agua con semiconductores de Pt/TiO2 y CuOx/TiO2 (1.25 % peso del metal) 
con 313 K  de temperatura y presión atmosférica; emplearon 250 ml de solución al     
5 % peso y 585 mg de catalizador en reacciones por 1200 min (20 hrs); en donde se 
obtuvieron 70 % de H2 alimentado en el caso del Pt/TiO2, y un 60 % de H2 para el caso 
del  CuOx/TiO2 [19]. 
 
También en 2014 Ruixia Liu y col. desarrollaron un proyecto de producción de 
hidrógeno utilizando glicerol en agua con catalizadores de Nix/TiO2 (10 % peso), en 
evaluaciones fotocatalíticas a 323 K  y 1 MPa de presión; la solución empleada en la 
reacción fueron 50 ml de los cuales 2 ml son de glicerol por cada 10 ml de agua, se 
emplearon 20 mg de catalizador en cada evaluación durante 240 min (4 hrs) y 
generando como máximo 6.6 μmol g-1 mol-1 [61]. Por último en el año 2015 
MikoŁajczyk Katarzyna y col. realizaron la investigación del desarrollo fotocatalítico 
para la obtención de hidrógeno, empleando glicerol como molécula de sacrificio en 
una solución acuosa (4.5 % peso) y utilizando catalizadores de Pt/TiO2 y Pd/TiO2 (0.1, 
0.5 y 1 % peso metal), las reacciones se desarrollaron a 330 K y presión atmosférica 
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durante 180 min (3 hrs) y empleando 15 ml de solución y 70 mg de catalizador; 
generando como mejor resultado 17.35 μmol / g h (para el 0.1 Pt/TiO2) de H2 y    
13.41 μmol / g h (para el 0.1 Pd/TiO2)  de H2 para el segundo caso [62]. 
 
1.5.2 Reacciones en la descomposición del glicerol 
 
Diversos trabajos de investigación han reportado la descomposición de la molécula de 
glicerol para diversos fines científicos, entre ellos la generación de hidrógeno; uno de 
estos trabajos fue el desarrollado por Prati L. y col. en 2009 [63], quienes emplearon 
este compuesto en una oxidación selectiva para la generación de ácidos carboxílicos 
(Ácido Oxálico) de gran interés industrial, el mecanismo que proponen pasa por la 
formación de aldehídos (en un caso) y la formación de cetonas (en otro caso), pero al 
final se consigue llegar al mismo producto resultante.   
 
  
 
Figura 1.14. Esquema de oxidación selectiva del glicerol [63]. 
 
Otros estudios que tratan la descomposición selectiva de la molécula de glicerol son el 
estudio de Jiang Xiaoliang y col. en 2015 [64] y la investigación de Shin–ichiro F., y col. 
en 2016 [65], trabajos que en lugar de buscar un compuesto de interés industrial, 
hablan sobre la producción fotocatalítica de glicerol empleando semiconductores de 
TiO2 modificados mediante la incorporación de metales de transición  (Pt y Ni según 
cada trabajo); en ambos casos se parte del glicerol como compuesto problema y se 
emplea la reacción de Fischer Tropsch (ecuación 1.11 del Capítulo 1) para reducir el 
compuesto hasta conseguir H2 y CO2 como productos resultantes.    
 
C3H8O3  +  3H2O   →   3CO2  +  7H2   
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Otra investigación que se basa en la conversión fotocatalítica de glicerol es el 
realizado por Chong Ruifeng y col.  en 2014 [66], en el cual se hace énfasis en el uso de 
fotocatalizadores de TiO2 modificados con diversos metales de transición (Pt, Ni, Cu, 
Rh); y este equipo de trabajo muestra que la molécula de glicerol tiende a fraccionarse 
dando lugar a la formación de hidroxi – acetaldehídos que a su vez interaccionan con 
el medio de reacción y se descomponen hasta conseguir la formación de hidrógeno y 
CO2 como productos resultantes. 
 
 
 
 
Figura 1.15. Esquema de la reducción del glicerol para la obtención de hidrógeno [66] 
 
En base a los trabajos de investigación anteriormente mencionados es posible afirmar 
que la mayor cantidad posible de hidrógeno que se obtiene será en aquel momento 
cuando la molécula de glicerol se consume en su totalidad durante la reacción, y 
debido a que la energía (termodinámicamente) que se requiere para descomponer el 
glicerol es mucho menor que la energía que se necesita para disociar la molécula de 
agua y generar hidrógeno, por lo cual casi en su totalidad el hidrógeno obtenido 
durante este proceso proviene de la descomposición fotocatalítica del glicerol.  
 
Para el sistema de evaluación fotocatalítica que examina la descomposición completa 
(hasta la mineralización total) de la molécula de glicerol; y particularmente para este 
proyecto, se observa que el esquema de reacción propuesto por Jedsukontorn T. y col. 
(2016) [67] presenta la formación de diversos derivados del glicerol, los cuales son los 
diversos subproductos involucrados en esta reacción de degradación de la molecula. 
Para los cuales se muestra un exceso en la presencia de radicales OH• en el medio 
debido a la interacción de los OH- del medio y los h+ generados por el sistema; dentro 
de los derivados se encuentran cetonas (dihidroxiacetona), aldehídos (gliceraldehído), 
ácidos carboxílicos de cadena corta (ácido fórmico y/o ácido glicólico) y ácidos 
carboxílicos de cadena larga (ácido hidroxipirúvico y/o ácido glicérico).            
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Figura 1.16. Subproductos formados durante la descomposición de la molécula de 
glicerol durante el análisis fotocatalítico [67]. 
 
 
En el presente se utilizaron diferentes semiconductores fotocatalizadores, que 
dependiendo de sus distintas propiedades superficiales la cinética de descomposición 
toma diversos aminos de reacción.  
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CAPITULO 2 
Objetivos e Hipótesis 
 
 
El trabajo no es solo lo que uno sabe sino lo que uno es.  
Anónimo.  
 
 
2.1  Objetivos      
 
2.1.1  Objetivo General 
 
Desarrollar un proceso fotocatalítico para la obtención de hidrógeno empleando 
glicerol como molécula de sacrificio; y utilizando fotocatalizadores de TiO2, ZnO y CuO 
a diferentes relaciones molares soportados en un material mesoestructurado SBA-15.  
 
 
2.1.2  Objetivos Específicos 
 
Sintetizar fotocatalizadores de TiO2, ZnO y CuO a diferentes relaciones molares 
soportados en materiales mesoporosos del tipo SBA-15. 
 
Caracterizar los materiales catalizadores por diversas técnicas: DRX, Fisisorción de N2, 
microscopia electrónica de barrido (SEM), espectrometría de UV-Vis, FTIR y Raman. 
 
Realizar evaluaciones fotocatalíticas para la obtención de hidrógeno llevando la 
molécula glicerol a una mineralización total en óptimas condiciones de reacción.  
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2.2  Hipótesis      
 
Las propiedades fotocatalíticas de los semiconductores de TiO2, ZnO y CuO se verán 
mejoradas al incorporarse en un material mesoporoso con pseudordenamiento (tipo 
SBA-15) debido al incremento de sitios activos catalíticamente en la superficie del 
material semiconductor. Al aumentar el número de sitios de reacción posibles se 
obtendrá una mejora en la producción fotocatalítica de hidrógeno con los materiales 
sintetizados (soportados); esto en comparación con los óxidos metálicos fuera de un 
soporte; y también es estima que la molécula de glicerol cumplirá satisfactoriamente 
el papel de molécula de sacrificio dentro de una reacción de fotocatálisis heterogénea.  
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CAPITULO 3 
Procedimiento Experimental 
 
 
Entréguese por completo a todo lo que haga. Hacer las cosas en serio es divertido.  
Wynton Marsalis.  
 
 
3.1 Metodología Experimental       
 
Para la síntesis de los soportes de los  fotocatalizadores propuestos en este proyecto 
se utilizó un método de síntesis por autoensamble en un proceso sol – gel  para la    
SBA – 15, proceso reportado previamente en trabajos de investigación anteriores   
[58, 60]. El agente director de estructura empleado fue el tensoactivo Pluronic – 123 
((PPO)20 (PEO)70 (PPO)20, PM=5800 g/mol, Aldrich) y el tetraetilortosilicato (TEOS, 
Sigma-Aldrich) como fuente de silicio. Posteriormente para llevar a cabo la 
incorporación de los óxidos metálicos se manejó una relación molar de SiO2/M+O-, 
considerando como primer punto contar con un material que presente una relación 
molar equitativa (es decir 1:1),  después se propuso el utilizar las siguientes 
relaciones molares de 1.0, 2.0 y 0.5; en donde M+  corresponde a Ti, Zn y Cu, y la 
relación molar de 2.0 es la que representa la mayor cantidad de óxido de silicio, y la 
relación de 0.5 representa la menor relación.  
 
La incorporación de los óxidos metálicos a la estructura mesoporosa de la SBA-15 se 
llevó a cabo mediante el método de injerto químico post-síntesis, el cual consiste en el 
secado previo de la SBA-15, posteriormente se coloca en una solución de etanol con el 
precursor del metal correspondiente; para la Ti-SBA-15 se utilizó isopropóxido de 
Titanio (IV) al 97% de Sigma-Aldrich, en el caso del Zn-SBA-15 se empleó acetato de 
Zinc de Sigma-Aldrich, y también para el caso del material Cu-SBA-15 se recurrió al  
acetilacetonato de cobre al 97 % de Sigma-Aldrich. En todas las sintesís se emplearon 
100 ml de etanol absoluto por gramo de SBA-15 utilizados y la cantidad necesaria 
para cumplir con las relaciones molares anteriormente mencionadas, se mezclaron a 
agitación constante durante 480 min (8 hrs) y temperatura ambiente; después la 
mezcla se filtra a vacío y el sólido recuperado se calcina a 823 K por 360 min (6 hrs).   
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3.1.1  Síntesis de material mesoporoso SBA-15 
 
Se utilizó un material tipo SBA-15 (Santa Bárbara Amorphous No 15) como soporte de 
los catalizadores utilizados como fotocatalizadores, para sintetizarlo se recurrió a un 
recipiente hermético de teflón, al cual se le adicionó una mezcla de 474 ml de solución 
2 M de HCl (Sigma Aldrich  al  37 %),  con  26  ml  de  agua  des-ionizada  y  16  g  de  
Pluronic-123; esta  mezcla se mantendrá con  agitación  constante (500  RPM) a 
temperatura ambiente durante 60 min (1 hora); posteriormente se coloca el 
recipiente cerrado en un baño maría (310 K) manteniendo la agitación constante 
durante una hora adicional o hasta que la se tenga una disolución completa del sólido 
en nuestra solución. Después a esta nueva solución completamente homogénea se le 
adiciono 32 g de TEOS (tetraetilortosilicato al 98 % de Sigma Aldrich) líquido gota a 
gota y conservando la agitación constante y a  la  misma  temperatura  del  baño  maría  
(310 K), esta nueva composición se mantendrá bajo agitación y a baño maría por  
1440 min (24 hrs)  más (mantener el recipiente completamente cerrado), después se 
colocara el recipiente cerrado (con la mezcla) en el interior de una estufa a 370 K 
durante 4320 min (72 hrs) adicionales [60]. 
 
 
 
Figura 3.1. Proceso de síntesis de un material mesoporoso SBA-15 
 
La solución se deja enfriar hasta la temperatura ambiente, después se filtra y  lava con 
abundante agua desionizada, la muestra se seca durante 720 min (12 hrs) a 370 K. Por 
último se realiza la calcinación del compuesto para la remoción del complejo orgánico 
en una mufla con un flujo de aire (100 ml/min), manteniendo la siguiente 
programación de calentamiento: se comienza con 290 K y a una velocidad de               
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0.8 K/min se llega a una temperatura de 390 K, posteriormente esta temperatura se 
mantiene constante durante 120 min (2 hrs), después con una velocidad de  0.9 K/min 
se llega a 820 K, la cual se mantuvo constante durante 360 min (6 hrs) más, por último 
se deja enfriar hasta alcanzar la temperatura ambiente [60].  
 
3.1.2  Incorporación de Ti, Zn y Cu al material SBA-15 
 
Para llevar a cabo la incorporación de las especies metálicas a la estructura 
mesoporosa de la SBA-15, se realizó el proceso de injerto post síntesis el cual 
comienza con la eliminación de la humedad del material de silicio secando a una 
temperatura constante de 390 K durante 720 min (12 hrs). Se utilizó el precursor 
adecuado en cada caso y en las proporciones requeridas para mantener las relaciones 
molares de 1.0, 2.0 y 0.5; la fuente de titanio empleada fue el isopropoxido de titanio 
(IV) al 97 % de Sigma Aldrich (para la Ti-SBA-15); en un segundo caso se empleó 
acetato de zinc de Sigma  Aldrich (para el caso de la Zn-SBA-15); y por último también 
se utilizó acetilacetonato de cobre al 97 % Sigma-Aldrich (para el caso del Cu-SBA-15), 
los cuales se disolvieron en etanol absoluto. La mezcla se mantiene en agitación 
constante por 480 min (8 hrs) a temperatura ambiente, posteriormente se filtra y se 
seca, el sólido recuperado en este paso se calcina a 823 K (conservando el proceso de 
calcinación de la SBA-15 descrito anteriormente).   
 
    
 
Figura 3.2. Secado y calcinación posterior a la incorporación metálica a la SBA-15. 
 
Para verificar la incorporación de los óxidos metálicos a la estructura mesoporosa, se 
recurrió a emplear diversas técnicas de caracterización; las cuales permitieron 
corroborar la estructura característica de un SBA-15. Para tener el análisis textural y 
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estructural de los materiales se utilizaron las siguientes técnicas de caracterización: 
Difracción de Rayos X (DRX), Reflectancia Difusa de UV-Vis (DR-UV-Vis), 
Espectroscopia de Infrarrojo (FTIR), Fisisorción de N2, Microscopia Electrónica de 
Barrido (SEM) y Análisis Elemental (EDS); las cuales se realizaron tanto al soporte 
SBA-15 y a los catalizadores incorporados en el soporte (M+)-SBA-15.  
 
3.2 Caracterización estructural y textural  
 
Para conocer las características de los materiales (fotocatalizadores) de interés para 
el proceso, se les realizaron distintas pruebas de caracterización para verificar sus 
propiedades, por ejemplo la Difracción de Rayos X (DRX) es de utilidad para conocer 
la estructura cristalina del material, la  fisisorción de N2 no proporciona información 
sobre el tamaño de poro y área específica de la superficie, con la espectroscopia de 
infrarrojo (FTIR) es posible la identificación de los grupos funcionales característicos 
del compuesto mediante vibraciones atómicas elásticas; también la espectroscopia de 
RD-UV-Vis sirve para obtener un estimado del band gap de los semiconductores, de 
igual forma la espectroscopia Raman es útil en la identificación las señales 
características de vibración inelástica (Stokes y Antistokes) de los materiales y para 
finalizar el análisis mediante Microscopia Electrónica de Barrido (SEM) nos 
proporciona información sobre la identificación de morfología de estos compuestos.  
 
3.2.1 Difracción de Rayos X (DRX)  
 
Los materiales sólidos pueden clasificarse según la distribución interna que 
presenten, en cristalinos que son aquellos materiales que mantienen una distribución 
ordenada o regular de átomos; y materiales amorfos que son aquellos que no poseen 
una estructura atómica definida. Los materiales cristalinos a su vez se dividen en 
materiales monocristalinos que presentan una dirección de crecimiento establecida y 
materiales policristalinos que son los que poseen estructuras definidas pero de 
tamaños y orientación irregular, es decir crecen en diferentes direcciones 
cristalográficas [68]. Los rayos X son radiación electromagnética invisible al ojo 
humano y capaz de atravesar la materia, presentan una longitud de onda dentro del 
intervalo de 1 Χ 10-3 nm hasta 1 nm (0.1 Ǻ hasta 100 Ǻ), lo cual los hacen adecuados 
para aplicarse en estudios de análisis estructural de muestras de sólidos (soportes y 
catalizadores); normalmente estas emisiones surgen de fenómenos extra nucleares, a 
nivel de la órbita electrónica principalmente producido por desaceleraciones de 
electrones [69, 70]. 
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La difracción de rayos X (DRX) es una técnica que utiliza un haz de rayos X que al 
entrar en contacto con los planos de un cristal el haz se divide en varias direcciones 
debido a la simetría y agrupación de los átomos, y por esta difracción da lugar a 
patrones de intensidades que pueden interpretarse según la ubicación de los átomos 
de dichos cristales. Cuando el haz de rayos X incide sobre un cristal provoca un 
fenómeno de interferencia, que proporciona información en un patrón, el cual se 
puede observar mediante aspectos diferentes pero complementarios que ofrecen 
información sobre el sistema cristalino. La intensidad de los rayos difractados está 
íntimamente relacionada con la naturaleza de los átomos y las posiciones en la red 
que indica la estructura interna del cristal [69].  
 
 
 
Figura 3.3. Difracción de Rayos X por los planos de los átomos A - A` y B - B`. 
 
Esta técnica permite identificar las fases cristalográficas del material en estudio, 
empleando el difractógrama correspondiente y aplicando la Ley de Bragg (ecuación 
3.1) la cual visualiza la difracción en términos de reflexiones provenientes de los 
planos del cristal, con esta ley se calcula la distancia entre planos  atómicos (d) a partir 
de la longitud de onda (λ) de la fuente de emisión y del ángulo (θ) medido; también 
dicha expresión involucra un término n considerado como plano de difracción (hkl) 
adyacente o paralelo a la difracción del haz de rayos X [70]. 
 
𝑛 λ =  2𝑑ℎ𝑘𝑙  𝑠𝑒𝑛 θ   ……….………..……………………(3.1) 
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El patrón de difracción de rayos X corresponde a un gráfico de la intensidad de los 
rayos X difractados contra el ángulo de difracción 2θ y la orientación que presenta la 
muestra. Esta herramienta es útil en la identificación de las fases cristalinas de una 
muestra y medir sus propiedades estructurales, incluyendo esfuerzos (el cual es 
medido con gran exactitud), el tamaño y orientación de los cristales; en DRX es posible 
el determinar concentraciones, películas delgadas y arreglos atómicos en materiales 
amorfos [71]. Por medio del análisis apropiado de los difractogramas de DRX es 
posible determinar el tamaño de cristal de una muestra, información que se obtiene 
gracias a la aplicación de la ecuación  de Debye – Scherrer [70]. 
 
𝒟 =  
K λ
𝛽 cos 
   ……………….………..……………………(3.2) 
 
En dónde  𝒟  corresponde al tamaño promedio del cristal,   es el ángulo de difracción,  
λ  es la longitud de onda de la radiación, K  es el valor constante que depende de la 
forma del cristal (se considera 0.9 en el caso esférico y se toma 1.0 en el caso cubico), 
β es el ancho medio del pico a mediana altura (b – bo), b  es el ancho experimental de 
cada señal y bo es el ancho de referencia de material que no representa 
ensanchamiento [70, 71]. 
 
 
 
 
Figura 3.4. Tipos de difractómetros de Rayos X  [71]. 
 
 
El equipo que se utiliza para el análisis de difracción de rayos X se les conoce como 
difractómetro, el cual básicamente está constituido por un generador de rayos-X,  un 
portamuestra y un detector. Actualmente existen dos principales tipos de 
difractómetro (basados en el tipo de su geometría), el que es utilizado con mayor 
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frecuencia es el de geometría Bragg – Brentano o conocido como difractómetro de 
polvos en el cual el haz de rayos atraviesa la muestra, y el difractómetro de haz 
rasante o difractómetro de películas delgadas el cual solo toca en la superficie de la 
muestra, sin tener la oportunidad de penetrar las muestras [71]. 
 
Para este análisis se utilizó un equipo de DRX Philips Xpert, acoplado a un tubo 
generador de rayos X con un filamento de radiación de cobre (λ = 0.15409 nm,           
Cu – Kα), el equipo trabajo con una velocidad de barrido de 0.02 ⁰/s, se operó a 45 kV 
y 40 mA; se utilizó un intervalo de 0.5 a 3.5 ° (en 2θ) para analizar el comportamiento 
mesoporoso de los materiales sintetizados, y se empleó dentro del intervalo de          
10 a 80 ° (en 2θ) para obtener la información de estructural y cristalográfica de los 
óxidos metálicos de interés incorporados en la estructura mesoporosa (M+)–SBA–15, 
en donde M+ corresponde a  Ti, Zn, Cu según cada caso; también se determinó el tamaño 
de cristal empleando la expresión de Debye – Scherrer, y para el análisis se consideró una 
constante de 0.9 debido a que los materiales no presentan una estructura cubica, y por 
último el término β (FMWH) corresponde al ancho medio del pico a mediana altura, el 
cual se determinó mediante el software X´pert Hight Score 3.0 [70]. 
 
3.2.2 Fisisorción de Nitrógeno  
 
La fisisorción de nitrógeno es una técnica de análisis que permite determinar las 
principales propiedades asociadas con la textura de un material sólido, tales como son 
el área específica, volumen total de poro o distribución del volumen de los poros o 
tamaño de los mismos, esto se determina a través de la adsorción de un gas sobre una 
muestra. El proceso se basa en la descompensación de fuerzas en la interface         
solido – gas, característica de las superficies sólidas; generalmente se reconocen dos 
tipos de adsorción, la física y la química, que se diferencian por sus fuerzas de 
atracción entre la superficie de un sólido (adsorbente) y un gas (adsorbato) La 
adsorción química o quimisorción se lleva a cabo cuando existen enlaces químicos de  
formación de un compuesto entre el gas y el adsorbente, requiere alrededor de           
ΔH = - 200 KJ / mol para su formación, además es en proceso irreversible y el 
equilibrio se alcanza muy lentamente; mientras tanto en la adsorción física o 
fisisorción se lleva a cabo un proceso reversible, el cual se consigue mediante las 
interacciones de las fuerzas de atracción débiles (fuerzas de Van der Walls) y requiere 
de bajas energías de formación (aprox. ΔH = - 20 KJ / mol) [72]. 
 
La cantidad de gas adsorbida durante el proceso se calcula a través de la ley de gases 
ideales debido a que se conocen los volúmenes y presiones, se mantiene una 
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atmosfera a temperatura constante y se procede a la alimentación del gas (N2) con una 
presión inicial de 80 KPa y posteriormente al incrementar la cantidad de gas 
alimentado, aumentan tanto el volumen contenido y la presión hasta un punto menor 
a la presión de saturación del N2. Los datos obtenidos son suficientes para construir 
una isoterma de adsorción, la cual consiste en un gráfico de la presión relativa (eje de 
las abscisas) y el volumen adsorbido (eje de las ordenadas); dependiendo de la forma 
que presente dicha isoterma, se establecen algunas características de la superficie del 
sólido, los distintos comportamientos posibles se representan en 6 isotermas 
diferentes según la clasificación de la IUPAC las cuales son las siguientes [73, 74]. 
 
 
 
Figura 3.5. Clasificación de los tipos de isotermas de adsorción [74]. 
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• Tipo I. Se caracteriza porque la adsorción se produce a presiones relativas 
bajas; también se considera característica de los sólidos microporosos. 
• Tipo II. Es característica de sólidos macroporosos o no porosos, tales como los 
negros de carbón.  
• Tipo III. Ocurre cuando la interacción adsorbato – adsorbente se considera 
baja; por ejemplo la adsorción de agua en negros de carbón grafitizados.  
• Tipo IV. Es característica de solidos mesoporosos, presenta un incremento de 
la cantidad adsorbida importante a presiones relativamente intermedias, 
ocurre mediante un mecanismo de llenado en multicapas.  
• Tipo V. Al igual que la isoterma del tipo III, es característica de interacciones 
adsorbato – adsorbente débiles, pero se diferencia en el tramo final que no es 
asintótico.  
• Tipo VI. Es poco frecuente, este tipo de adsorción en escalones ocurre solo para 
solidos con una superficie no porosa muy uniforme, como el caso de gases 
nobles en carbón grafitizado. 
 
La determinación del área específica de los sólidos en estudio se realizó el método 
BET (Brunauer – Emmett – Teller), el cual con los datos obtenidos de adsorción se 
toman los valores de presión relativa de 0.05 hasta 0.30 donde se tiene un 
comportamiento lineal de la isoterma (monocapa). Para el cálculo del área específica 
se utiliza la ecuación 3.3 siguiente [72, 75]: 
 
𝑃
𝑉(𝑃𝑜−𝑃)
  =  
1
𝑉𝑚 𝐶
  +   
(𝐶−1) 𝑃
𝑉𝑚 𝐶 𝑃𝑜
     …..……………………(3.3) 
𝐶  =   𝑒   (
𝑞𝑚−𝑞𝑙
𝑅𝑇
)
     …..……………………………………(3.4) 
 
En dónde P  corresponde a la presión del sistema, el termino Po es la presión de 
saturación del adsorbato a la temperatura experimental, la Vm representa el volumen 
de la monocapa, el termino V es el volumen de gas adsorbido (a presión P) y C 
corresponde a la constante relacionada exponencialmente a los calores de adsorción 
del gas, la cual se obtiene mediante la ecuación 3.4; y  para este caso  qm se considera 
el calor de adsorción de la monocapa y ql es el calor de condensación del adsorbato 
sobre todas las otras capas, el termino R es la constante universal de los gases y T 
corresponde a la temperatura del sistema [72]. La determinación por el método BET 
estrictamente hablando no es apropiada para determinar la superficie de un material 
micro, meso o macroporoso, esto debido a que este tipo de materiales durante este 
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análisis tienden a formar multicapas lo que se ve reflejado como una superficie 
determinada mayor a la real; por lo cual el método BET debe de utilizarse únicamente 
en superficies de materiales no porosos, porque la derivación de la ecuación principal 
del método no contempla el potencial creado por la porosidad [75].     
 
Un método de determinación de la distribución del tamaño de poro en un material es 
el BJH (Barrett – Joyner – Halenda), el cual se basa en la ecuación de Kelvin 
(ecuaciones 3.5 y 3.6) que se utiliza para trazar un gráfico de distribución de tamaño 
de poro dentro de la isoterma de adsorción – desorción de la muestra; dicho modelo 
considera a los poros como especies cilíndricas con aberturas por ambos extremos, en 
el cual al incrementar la presión se presenta un incremento en la isoterma de 
adsorción [76]. 
 
𝑙𝑛 (
𝑃
𝑃𝑜
)  =  −
 2 γ 𝑉𝑙 𝑐𝑜𝑠 𝜃 
𝑅 𝑇 𝑟𝑘
, 𝑐𝑜𝑠 𝜃 = 1  ………………(3.5) 
𝑙𝑛 (
𝑃
𝑃𝑜
)  =  −
 2 γ 𝑉𝑙  
𝑅 𝑇 (𝑟−𝑡)
     …..……………………………(3.6) 
 
De las expresiones anteriores el término γ corresponde a la tensión superficial, el 
prefijo θ corresponde al ángulo de contacto del gas inerte con la superficie, R es el 
valor constante universal de los gases, T es la temperatura de análisis, Vl corresponde 
al volumen molar (22414 ml/mol), el prefijo rk  hace referencia al radio interno del 
poro posterior a la incorporación de la capa adsorbida,  t es el espesor de la capa 
adsorbida y r es el radio de poro. 
 
 
 
Figura 3.6. Gráfico de distribución de poro en una isoterma de adsorción. 
 
Por último es conveniente recalcar que este es considerado como un método de 
análisis textural de una muestra, por lo cual hay que tener presente que la textura de 
un material contempla la forma, tipo y el volumen específico de un poro, también 
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comprende el porcentaje de porosidad en una superficie, además incluye la forma de 
las partículas (en el caso de ser granulados), la distribución del volumen de poro en 
función del tamaño y el área superficial específica (incluyendo el área de las paredes 
de los poros y el espacio entre partículas) que se ejemplifican en la Figura 3.6 [73, 74].  
 
En el caso del análisis de evaluación superficial y porosidad presente en los materiales 
se empleó un equipo de Fisisorción de N2 marca Micromeritics modelo TriStar II, en el 
cual los procesos de análisis por cada muestra se llevaron a cabo mediante un proceso 
de desgasificación a 410 K por 960 min (16 hrs); posteriormente el paso de adsorción 
de N2 en la superficie se desarrolló a temperatura de 77.35 K (-195.8 ⁰C) utilizando 56 
puntos de medición, y la etapa de desorción se llevó a cabo empleando 37 puntos de 
lectura (es decir se utilizaron 93 puntos de medición por cada isoterma) de volumen 
adsorbido de N2 (cm3/g). Durante el análisis superficial se recurrió al método de la 
técnica BET para determinación de área específica y al método BJH para determinar el 
tamaño y tipo de los poros en el sistema. 
 
3.2.3 Espectroscopia UV-Vis  
 
La espectroscopia UV-Vis es una técnica de análisis que se fundamenta en la 
interacción de la radiación electromagnética dentro de la región de 160 nm hasta los 
880 nm aproximadamente; hay que tener presente que dicha radiación está 
compuesta de fotones y se considera una energía cuantizada. Dentro de la interacción 
existente entre materia y esta radiación surgen diversos fenómenos asociados a su 
carácter ondulatorio, los cuales son principalmente la transmitancia, la absorbancia y 
la reflectancia, entre otros. Como la energía emitida en un equipo de espectroscopia 
está compuesta de fotones, es posible el cuantificarla antes y después de la interacción 
con la materia de análisis mediante intensidades; por lo cual la transmitancia es el 
fenómeno en el cual se detecta la cantidad de luz UV-Vis que interaccionó con la 
muestra (líquida o gaseosa) y no fue atrapada por la misma, por el contrario la 
absorbancia es el fenómeno en el cual se hace énfasis a la cantidad de  energía que 
interaccionó con la materia y quedo retenida por la misma (energía absorbida); por 
último se considera a la reflectancia a aquel fenómeno en donde la radiación 
interacciona con la muestra (sólida) y esta no es absorbida, pero existe un cambio en 
la dirección del haz emitido (efecto de reflejo) [77].       
 
𝑇  =   
𝐼
𝐼𝑜
  X  100     ……………………………………. (3.7) 
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𝐴 =   𝑙𝑜𝑔  ( 
𝐼𝑜
𝐼
 )  =  −  𝑙𝑜𝑔  (𝑇)   ..………………… (3.8) 
 
𝑅  =   
𝐼
𝐼𝑜
    ( 0 < 𝑅 < 1 )   ……….….…………………(3.9) 
 
De las ecuaciones anteriores, el termino T corresponde a la transmitancia, el A se 
considera la absorbancia, la reflactancia se representa con R, el termino I corresponde 
a la intensidad luminosa final y Io representa a la intensidad luminosa inicial de 
emisión.  Hay que tener presente que al momento de llevarse a cabo la interacción de 
la materia con la radiación UV – Vis, existe una transferencia de esta energía a los 
átomos, moléculas o iones involucrados; por lo que se produce una transferencia 
electrónica de un nivel inferior a un superior provocando la formación de estado 
excitado.  Estos estados generan la absorción de energía de luminiscente a cierta 
longitud de onda por un material, y dependiendo de la naturaleza del mismo puede el 
estado excitado regresar a su estado fundamental y la energía absorbida es 
desprendida emitiendo una luz en la misma longitud inicial que genero la excitación 
(forma directa), o también se puede llevar a cabo un retorno mediante diversos 
niveles energéticos proporcionando una emisión con una longitud diferente a la 
empleada durante la excitación (forma indirecta); es decir existe una relación entre la 
longitud de onda de la luz absorbida y el color observado [78]. 
 
Tabla 3.1.  Absorción de luz visible y colores complementarios observados. 
 
Luz Absorbida Luz Emitida 
Long. de Onda (nm) Color Correspondiente Color Observado 
400 Violeta Amarillo Verdoso 
425 Azul Índigo Amarillo   
450 Azul  Naranja 
490 Verde Azulado Rojo 
510 Verde   Purpura 
530 Verde Amarillento Violeta 
550 Amarillo Azul Índigo 
590 Naranja Azul 
640 Rojo Verde Azulado 
730 Purpura Verde   
 
 
Cuando la radiación electromagnética atraviesa una capa de sólido, líquido o gas se 
observa la respuesta que presentan algunos de los grupos funcionales del compuesto 
en cuestión, los cuales son denominados grupos cromóforos que manifiestan una 
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banda de absorción específica para cada grupo. También se considera que la 
absorbancia de cada muestra está directamente relacionada con la concentración de la 
muestra; afirmación que se basa en la ley de Lambert – Beer, la cual nos dice que la 
absorbancia (A) de una muestra en determinada longitud de onda es directamente 
proporcional a la cantidad de especie absorbente (C) con la que se encuentra la luz al 
pasar por la muestra, por un coeficiente de absortividad molar (ɛ) y el espesor de la 
muestra  (b), dicha expresión se observa en la ecuación 3.8 [77, 79]. 
 
𝐴  =   ɛ𝑏𝐶    ……………………………………………… (3.10) 
 
Para conocer el tamaño de brecha de banda de un material semiconductor empleando 
un medio óptico, se recurre al análisis de reflectancia difusa con la ecuación de 
Kubelka – Munk (K – M), la cual describe el comportamiento óptico de los materiales 
que contienen pequeñas partículas que absorben y dispersan la luz; dicho análisis 
describe la matemática de la reflectancia (R) en términos del coeficiente de 
absortividad ɛ y un coeficiente de dispersión S, la teoría se basa en asumir dispersión 
múltiple, es decir, el haz incidente se refleja en una partícula y posteriormente en otra 
partícula antes que dicha energía reflectada sea observada. La absorbancia aparente 
del sistema (1/R) es proporcional a la concentración de las especies presentes, y el 
haz luminiscente reflectado por las especies presentes se transforman a términos de 
absortividad mediante K – M, tanto para la transición directa del electrón, como para 
la transición indirecta donde se requiere de la participación de un fonón  que conserve 
el momento de la transición pero cambie la dirección de la misma  [80, 81]. 
 
 
 
Figura 3.7. Representación simplificada de la transición de bandas de un semiconductor. 
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Para llevar a cabo la interacción entre la luz dispersada por la muestra y una 
referencia ideal no absorbente se mide una función de la energía del fotón (longitud 
de onda característica), y la relación entre los coeficientes de absortividad (ɛ), 
reflectancia difusa (R) y el coeficiente de dispersión (S) se describen mediante las 
siguientes ecuaciones (transformada de Kubelka – Munk) [80]: 
 
𝐹(𝑅)  =   
( 1−𝑅 )𝑛
2𝑅
 =   
ɛ
𝑆
     ……………………………… (3.11) 
ɛ  =   𝐶𝑡𝑒 (ℎ𝜐 −  𝐸𝐵𝐺)𝑛    ………………………………… (3.12) 
 
En donde el termino n corresponde a 1/2 para una transición directa, en caso opuesto 
n toma el valor de 2 para la transición indirecta, la EBG es la energía de la brecha de 
banda. La construcción de gráfico de F(R) vs hv es útil para la determinación de dicha 
brecha, por lo cual se coloca una línea recta paralela al cambio de pendiente de la 
curva y se extrapola hasta el término F(R) = 0, así se emplea el resultado obtenido 
para determinar en forma cuantitativa las transiciones (energía de la banda 
prohibida) de los óxidos metálicos [79].  
 
Para determinar tamaño de la brecha de energía prohibida (Eg) de los materiales se 
realizó un análisis de reflectancia difusa (F(R)) por espectroscopia de UV-Vis, 
empleando un equipo Varian Cary I que cuenta con una esfera de integración para 
muestras sólidas; como soporte de la muestra se recurrió a una ventana de cuarzo y se 
utilizó una muestra de MgO como marco de referencia (cero o blanco). 
Posteriormente a los datos obtenidos por cada análisis fueron tratados mediante la 
ecuación de la transformada de Kubelka – Munk ((F(R) hv)n), en donde el termino  
n corresponde a un coeficiente de determinación del tipo de transición electrónica en 
el material, en el caso de un valor n = ½  se considera para una transición indirecta y 
el valor n = 2 corresponde a una transición directa, además los resultados obtenidos 
presentan una  variación de 0.5 eV dependiendo de la transición observada [74, 75].  
 
3.2.4 Espectroscopia Infrarroja (FTIR)  
 
La espectroscopia infrarroja forma parte de las denominadas espectroscopias 
vibracionales, también fue una de las primeras técnicas espectroscópicas de las que se 
encontró un uso extendido; en particular la espectroscopia de absorción infrarroja 
(IR) recibe su nombre debido a la región del espectro electromagnético implicada. La 
región del infrarrojo agrupa una gran variedad de métodos no destructivos de 
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identificación y determinación de compuestos basados en la absorción o la reflexión; 
la región IR del espectro electromagnético se encuentra entre 14000 – 10 cm-1, y se 
divide en IR cercano, IR medio y el IR lejano, los cuales son de gran interés para el 
estudio científico porque su absorción se debe a la interacción presente entre la 
radiación de la fuente luminosa y los enlaces químicos de los compuestos [78, 82].     
 
Tabla 3.2. Diversas regiones del espectro de infrarrojo. 
 
Región Longitud de 
onda (λ) nm 
Número de 
onda (Ṽ) cm-1 
Frecuencias (ν) Hz 
 
Cercano 700 – 2800 14000 – 3500 3.8 X 1014  – 1.2 X 1014 
Medio 2800 – 20000 3500 – 500 1.2 X 1014  – 6.0 X 1012 
Lejano 20000 – 106 500 – 10 6.0 X 1012  – 3.0 X 1011 
Más utilizado 2800 – 20000 4000 – 500 1.2 X 1014  – 2.0 X 1013 
 
 
La radiación infrarroja no tiene la energía suficiente para producir transiciones 
electrónicas que se encuentran con la radiación ultravioleta o visible; por esta razón la 
absorción infrarroja se limita en gran parte a especies moleculares para las cuales 
existen pequeñas diferencias de energía entre los distintos estados vibracionales y 
rotacionales, por lo cual una molécula sufre un cambio en su momento dipolar cuando 
gira o vibra.   
 
 
 
Figura 3.8. Curva de energía potencial y vibraciones para una molécula diatómica. 
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El fundamento de la técnica se basa en la dinámica molecular que presentan dos 
masas unidas mediante un fuerza constante, es decir semejante al modelo de oscilador 
armónico simple; en este modelo se toma en cuenta que la distancia entre las masas se 
modificará después de aplicarle una fuerza (compresión o estiramiento), con lo cual se 
describe el movimiento parabólico de un potencial armónico (Figura 3.8). Pero dentro 
de este modelo se debe de considerar las limitantes de la mecánica cuántica; es decir 
que las vibraciones que se lleven a cabo se producirán únicamente en niveles 
energéticos específicos (energía cuantizada) [83, 84]. 
 
Dentro de la interacción de la radiación infrarroja y los enlaces atómicos se observa 
una transición debido a la absorción energética, debido a que se requiere cierta 
energía entre niveles que generan diferentes transiciones, la primera es la banda 
fundamental que corresponde a hv con mayor intensidad y también una banda 
armónica (2hv) con menor intensidad.  Una limitación final que requiere el modelo de 
absorción infrarroja es que el compuesto en cuestión presente un dipolo molecular, 
que debe cambiar cuando se produce una transición, como por ejemplo la molécula 
del HCl presenta un cambio de dipolo y un cambio de momento polar (Figura 3.9); 
pero en el caso de una molécula simétrica no presenta un cambio de momento dipolar 
a baja y alta energía el efecto del momento atómico se contrarresta (en un caso estiran 
en sentido opuesto con la misma intensión y se repelen con igualdad de fuerzas), por 
ejemplo la molécula del H2, tiene un dipolo cero y no presenta bandas de absorción 
con luz infrarroja [83].   
 
 
 
Figura 3.9. Cambio de momento molecular por la absorción de radiación infrarroja. 
 
Como resultado de un análisis por espectroscopia de IR se obtiene un espectro en 
donde aparecen señales (picos) correspondientes a las vibraciones de absorción 
energética de los átomos implicados, además de la simetría de la molécula cada modo 
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normal de vibración presentan absorciones específicas para cada grupo funcional; por 
lo cual un espectro de IR mantiene la propiedad molecular específica de cada 
compuesto (huella digital). Se ha acumulado información sobre la gama de frecuencias 
a la que pueden esperarse que absorban los distintos grupos funcionales, y se 
presenta en gráficas de correlación, se han creado también bases de datos espectrales 
que facilitan la búsqueda y comparación; cada grupo funcional de los compuestos 
orgánicos, presenta una señal específica dentro del intervalo del espectro de 
infrarrojo mediano [78, 84].  
 
También para recompilar una mayor información sobre las muestras sintetizadas, se 
desarrolló un análisis mediante la técnica de espectroscopia de infrarrojo (FTIR) 
utilizando un equipo Perkin – Elmer modelo Frontier acoplado a accesorio de ATR 
(Reflactancia Totalmente Atenuada) para muestras sólidas y liquidas; dicho equipo 
está acompañado del software Spectrum 10 Spectroscopy, el cual se empleó para el 
análisis de resultados. 
 
3.2.5 Espectroscopia Raman 
 
Otra de las denominadas espectroscopias vibracionales es la espectroscopia Raman, 
que es una técnica fotónica de alta resolución que proporciona información 
estructural de casi cualquier material orgánico o inorgánico mediante los modos 
vibracionales de cada molécula en la materia; en este tipo de espectroscopias de 
vibración se consideran tanto las dispersiones inelásticas  de los fotones con la 
materia (Raman) y también la absorción de fotones (IR). La espectroscopia Raman se 
basa en la interacción de un haz luminiscente monocromático (luz láser) con una 
muestra sólida, en donde se refleja, se transmite o se absorbe (según las leyes de la 
óptica); pero sin embargo una pequeña fracción de esa luz incidente es dispersada en 
todas direcciones debido a que se tiene un sistema no homogéneo en el medio, las 
cuales pueden ser uniformidades del medio de tipo estáticas y dinámicas [82].   
 
Las dispersiones estáticas se producen gracias a los defectos como las dislocaciones o 
bifurcaciones de los planos cristalinos de un material, los cuales dispersan la luz 
elásticamente pero sin cambio de frecuencia por que no existe intercambio de energía; 
en el caso de de los centros dispersores dinámicos son aquellos que involucran 
fluctuaciones en la densidad microscópica del medio, tales como son las vibraciones 
atómicas de un compuesto, o las ondas de densidad de carga o espín, transiciones 
electrónicas de los materiales semiconductores, entre otros fenómenos. La dispersión 
de la luz con los centros dispersores dinámicos tiene la característica de producir 
dispersión inelástica, es decir que se presente un intercambio de energía y como 
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resultado la luz dispersada tendrá una frecuencia diferente con respecto a la luz 
incidente [83, 84]. 
 
El cambio de frecuencia generada por una dispersión dinámica o corrimiento se le 
denomina dispersión Raman, durante la práctica para observar dicho corrimiento se 
requiere iluminar la muestra con una fuente de luz de energía bien definida (haz 
monocromático); de ahí se desprende la característica de los espectrómetros Raman 
de utilizar luz láser como fuente de excitación. El efecto Raman o dispersión inelástica 
de la luz por vibraciones atómicas es un proceso que presenta muy baja eficiencia 
cuántica (~ 10-6); es decir por cada millón de fotones que inciden sobre una muestra, 
solo uno de ellos será dispersado a través del efecto Raman [82].            
  
 
 
Figura 3.10. Esquema de los mecanismos de absorción infrarroja y la dispersión Raman. 
 
La interacción de la luz con un material sólido ocurre fundamentalmente vía 
electrones de valencia, siendo estos los agentes intermediarios entre los fotones 
incidentes y las fluctuaciones dinámicas responsables de la dispersión inelástica; por 
lo cual el efecto del campo eléctrico Eo de la radiación electromagnética incidente 
genera una polarización P (o densidad de polarización) en el material a través del 
tensor de susceptibilidad eléctrica , lo cual se observa en la ecuación siguiente: 
 
  P   =   εo    Eo    ………………………………………… (3.13) 
 
En donde ɛo corresponde a la permitividad del vacío, y la modulación periódica P es la 
que produce la emisión de la onda dispersada; el fenómeno completo considera la 
cuantización de las vibraciones atómicas en forma de fonones, el modelo considera la 
interacción causada por la colisión entre un fotón y una molécula además se cumple la 
ley de conservación de momento y energía. Si el fotón pierde energía como resultado 
                                                             
 
 
53 
de la colisión aparece un espectro como radiación de mayor longitud de onda llamada 
línea Stokes (ν + νi), lo que se ve reflejado cuando una molécula presenta una mayor 
rotación o vibración que la observada inicialmente antes de la interacción. En el caso 
opuesto si un fotón presenta una ganancia energética se tendrá un espectro de 
radiación con una línea de menor longitud de onda llamado Anti Stokes (ν - νi), que es 
un proceso en el cual la interacción del momento y parte de la energía de la molécula 
se adicionan a la energía proporcionada por los fotones y los fonones irradiados; la 
intensidad de luz dispersada es generada por la polarización de la molécula causada 
por el cambio de momento dipolar (perdida energética de la molécula) [81, 84]. 
 
 
 
 
Figura 3.11. Espectro de desplazamiento Raman (Stokes y Anti Stokes) del TCC [82]. 
 
Por lo mencionado previamente las principales diferencias entre la espectroscopia 
Raman e infrarroja (debido a que ambas proporcionan información sobre las 
propiedades vibracionales de la materia) radican en que la espectroscopia infrarroja 
permite de una manera directa determinar frecuencias de vibración, porque la 
irradiación con el compuesto en cuestión provoca una repuesta en un intervalo 
espectral definido como consecuencia de la excitación fononica o vibración atómica 
del compuesto; durante este proceso de absorción se destruyen los fotones de 
radiación incidente como consecuencia de la creación de fonones en el material. Por 
su parte la espectroscopia Raman involucra un proceso más complejo, con la 
aportación de la dispersión inelástica de los fotones incidentes en donde es posible 
ganar o perder energía debido a que son dispersados inelásticamente por la creación 
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o destrucción de fonones en el material; en el proceso Raman la energía de los fotones 
incidentes no es igual a la energía de los fonones creados, así la energía restante 
corresponde a otro fotón de energía y dirección de propagación distinta a la incidente 
[83, 84]. 
 
Al igual que la espectroscopia de infrarrojo (FTIR), la espectroscopia raman es una 
técnica que se fundamenta en la recopilación de información mediante vibraciones 
moleculares; en el caso del FTIR la información obtenida nos habla de los grupos 
funcionales presentes dentro de la estructura del material mesoporoso, y la 
espectroscopia raman no permite vislumbrar la información generada por las 
vibraciones de los óxidos metálicos correspondientes, la cual es difícil de apreciar por 
FTIR, por lo cual se recurrió a un análisis por espectroscopia Raman empleando un 
equipo RENISHAW inVia con un láser de 532 nm, se utilizó el 50 % de la potencia de 
20 mW, el proceso de estudio se realizó con 5 acumulaciones de 10 seg/acum para 
disminuir el ruido. 
 
3.2.6 Microscopia Electrónica de Barrido (SEM)  
 
La microscopía electrónica se considera hoy en día como un microlaboratorio integral 
para el estudio de diversos materiales y especialmente en compuestos inorgánicos, es 
una técnica de observación (detector de electrones retrodispersados y electrones 
secundarios) y también se considera una técnica espectroscópica de análisis (detector 
de rayos X o EDS) que proporciona información para investigaciones en 
nanotecnología; debido a que gran parte de la metodología científica se basa en la 
observación de los fenómenos de la naturaleza, por lo cual en su comienzo se empleó 
el microscopio óptico como herramienta para vislumbrar superficies y materiales a 
bajas escalas. Un microscopio óptico opera a través de una columna de observación 
(cámara de colocación de lentes y dirección del haz), en este proceso se recurre a una 
radiación luminiscente a diferentes longitudes de onda (UV – Vis) para iluminar la 
muestra en cuestión; con esta herramienta se obtiene una resolución de 200 nm y una 
magnificación de hasta 2000X (2000 aumentos), para dirigir y concentrar el haz 
luminoso se utilizan una serie de lentes ópticos (vidrio óptico), y además el 
microscopio óptico es una herramienta que opera a presión ambiente [85]. 
 
Un microscopio electrónico a diferencia de un microscopio óptico, trabaja con una 
columna de visualización semejante a la columna que presenta una óptica, pero esta 
se encuentra invertida, además se utiliza en lugar de un haz luminoso se utiliza un haz 
de electrones para iluminar la muestra, también se emplea una serie de lentes 
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electromagnéticas condensadoras que concentran y dirigen el haz de electrones, 
posteriormente el mismo cruza una bobina de barrido cuya función es redirigir el haz 
a través de un campo electromagnético para propiciar el barrido sobre la superficie de 
la muestra.  Los electrones no pueden interactuar con ninguna especie antes de llegar 
a la muestra, por lo cual se requiere una cámara de ultra alto vacío (columna); y 
también se requiere que la muestra en cuestión conduzca un flujo de electrones, por lo 
que en el caso de analizar muestras no conductoras se realiza un recubrimiento con 
nanopartículas de oro sobre la superficie para propiciar el flujo electrónico. Dentro de 
este tipo de análisis se obtienen resoluciones de hasta 1 nm y magnificaciones de 
1000,000X (1000,000 aumentos) debido al uso de un haz de electrones como fuente 
luminiscente [86, 87]. 
 
  
 
Figura 3.12. Esquema de operación de un microscopio electrónico de barrido [86]. 
 
La información que se obtiene por microscopia electrónica es un análisis superficial 
que se basa en la interacción del material con el haz de electrones; dicha interacción 
genera transiciones electrónicas permitidas en el átomo, en donde se absorbe energía 
para que el electrón de un nivel inferior pase a un nivel superior (de mayor energía), 
para este tipo de transición se requiere de una energía relativamente grande dentro 
de la región ultravioleta (E = hC/ λ,   λ < 400 nm); por otra parte existen transiciones 
no permitidas en las cuales el átomo absorbe energía en un nivel inferior pero no 
existe una transferencia a un nivel superior, dicha energía estabiliza la energía del 
mismo nivel formando hibridaciones empleando energía dentro de la región visible  
(E = hC/ λ,   λ > 400 nm).  Después de bombardear una muestra sólida con un haz de 
electrones para generar una interacción que proporcione cierta información; MEB es 
una técnica con la que se puede llevar a cabo la detección elemental en una superficie 
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empleando un detector de Rayos X característicos, también se puede observar el 
contraste de la profundidad con un detector de electrones retrodispersados, y la 
determinación de textura y morfología empleando un detector de electrones 
secundarios. La generación de las señales mencionadas está directamente relacionada 
con la intensidad de haz incidente (voltaje empleado y aceleración), debido que esta 
penetrara cierta distancia dentro de la muestra (densidad de la especie); dentro de los 
primeros 10 nm dentro de la muestra se encuentra la región de los electrones 
secundarios, posteriormente hasta los 300 nm se localiza la región que emite los 
electrones retrodispersados, y por último aproximadamente hasta los 1000 nm 
dentro de la muestra encontramos la región de emisión de los Rayos X característicos 
[86, 88]. 
 
 
 
Figura 3.13. Región de emisión MEB de una muestra y resolución de una imagen [86]. 
 
Dentro de los términos empleados en la microscopia electrónica, la magnificación es el 
término que considera la propiedad que nos dice el número de veces que se 
aumentara un objeto en comparación a su tamaño original, y se determina mediante el 
área de imagen entre al área escaneada; por otra parte la resolución es el término 
empleado para indicar la capacidad de distinguir detalles finos de una imagen, se 
define como la mínima distancia medible entre dos objetos para ser distinguidos 
separadamente; este fenómeno se produce por el efecto de la difracción del haz 
incidente sobre una superficie y es comparable mediante el límite de resolución (LR) 
[88, 89]. 
𝑀𝑎𝑔𝑛𝑖𝑓𝑖𝑐𝑎𝑐𝑖ó𝑛 =   
Á𝑟𝑒𝑎 𝑑𝑒 𝑖𝑚𝑎𝑔𝑒𝑛
Á𝑟𝑒𝑎 𝑑𝑒 𝑒𝑠𝑐𝑎𝑛𝑒𝑜
   ……………… (3.14) 
𝐿𝑅 =   
𝜆 𝐶
𝑛  𝑠𝑒𝑛 𝜃 
      ……………………………………… (3.15) 
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En donde la λ es la longitud de onda, C es la constante de proporcionalidad que está 
relacionado con el grado de superposición de dos puntos para ser resueltos por el ojo 
humano normalmente es 0.61; n es el índice de refracción del medio en el que la lente 
se encuentra, y  θ es la mitad de ángulo de aceptación máximo que puede entrar o salir 
el haz incidente. Diversos sistemas presentan diferentes límites de resolución, el ojo 
humano tiene un límite de 0.2 mm, mientras tanto el microscopio óptico presenta un 
límite de resolución de 0.2 µm y un microscopio electrónico cuenta con un límite de 
resolución de 0.2 nm. También existen distintos factores que limitan la resolución de 
un sistema de imágenes, uno de estos factores es la difracción que es un fenómeno que 
se observa cuando la luz pasa por el extremo de una superficie se dobla y se desvía de 
su  trayecto original y no mantiene su propagación en línea recta; otro factor que 
limita la resolución de un sistema es la aberración pero existe diversos tipos que son, 
uno de ellos es la aberración por esfericidad que se produce por falta de convergencia 
de ondas luminosas que pasan por la periferia del lente, es decir que los rayos que 
inciden paralelamente al eje principal no convergen más cerca de la lente; otra es la 
aberración cromática que se presenta cuando la luz se descompone al atravesar la 
lente y la longitud de onda convergen en diversos puntos focales, además se presentan 
aberraciones de tipo geométrica como son el astigmatismo (no se enfoca 
simultáneamente líneas verticales y horizontales), el coma (degradación de la imagen 
en un punto por la irradiación), la distorsión (los bordes del objeto se ve afectado en 
forma de barril o corset) y curvatura en el campo (deformación de la imagen por 
bordes curvos en el campo) [87, 88].      
 
Para concluir las pruebas de caracterización estructural y textural de los materiales, 
se realizó el análisis de las muestras por microscopia electrónica de barrido 
empleando un equipo JEOL MEB JSM – 6701F, con el cual se utilizó un haz de 
electrones de 15.0 kV y el resultado superficial se determinó gracias a un detector de 
electrones secundarios (SEI), mientras tanto se recurrió a un detector de dispersión 
de energía de rayos x (EDS) para el análisis químico elemental de las muestras.  
 
3.3 Reacciones de evaluación fotocatalítica  
 
3.3.1 Sistema para obtención de hidrógeno fotocatalíticamente 
 
Las reacciones de evaluación fotocatalítica para los semiconductores soportados se 
llevaron a cabo en un sistema de reducción conformado por un reactor de cuarzo por 
lotes con chaqueta de recirculación (para controlar la temperatura), además se utilizó 
una lámpara UV comercial en espiral (10 W y con λ = 365 nm) como fuente 
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luminiscente, y las evaluaciones se desarrollaron a presión atmosférica (101.021 KPa 
en la CDMX) y temperatura ambiente (297 K). Se emplearon 250 ml de una solución 
de glicerol en agua (10 % volumen) a un pH neutro (pH 7), pero para promover la 
reducción de la especie orgánica el medio neutro de reacción se modificó a un medio 
alcalino hasta alcanzar un pH 12.5 (solución de NaOH 1 M); las reacciones se 
realizaron durante periodos de 180 min cada evaluación, y también se adicionaron 
0.25 ml de peróxido de hidrógeno (H2O2) como agente iniciador de radicales. 
 
La cinética de reacción se monitoreo durante diversos intervalos de tiempo 
empleando espectroscopia de UV – Vis para seguir la descomposición (sacrificio) de la 
molécula de glicerol; además se monitoreo y se obtuvieron evidencias de la 
combustión de los productos resultantes de la reacción, esto para corroborar la 
obtención de hidrógeno. En cada reacción se utilizaron 250 mg de catalizador, los 
cuales fueron las referencias de óxidos metálicos (Ti, Zn, Cu) y los materiales 
soportados que fueron sintetizados; durante las reacciones se modificaron diferentes 
parámetros para observar el comportamiento de los materiales en el sistema, las 
diferentes reacciones se resumen en la Tabla 3.3.   
     
Tabla 3.3. Diversas evaluaciones modificando parámetros del sistema de 
reacción. 
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En la información anterior se observa que las reacciones 1 – 12 utilizan diversas 
variables, tales como son el medio de reacción (pH 7 y/o 12.5); y para corroborar el 
efecto del medio en un medio reactivo con los diversos semiconductores de Ti, Cu y 
Zn. Por ultimo también se contempla que en las reacciones 13 y 14 se tiene el estudio 
del efecto tanto de la luz y del peróxido en el sistema fotocatalítico en cada medio de 
reacción.    
 
 
 
Figura 3.14. Sistema fotocatalítico de reacción  para la reducción de glicerol. 
 
 
Las pruebas experimentales previamente descritas buscan primero encontrar el 
mejor semiconductor para el sistema fotocatalítico de obtención de hidrógeno, 
después seleccionar que medio de reacción es el más apropiado para el proceso y 
también observar que tan influyentes son las variables que se involucran durante el 
proceso.  
 
3.3.2 Determinación de hidrógeno obtenido 
 
Retomando las condiciones iniciales de reacción, se emplearon 250 ml de una solución 
de glicerol en agua (10 % volumen) por lo cual se sabe que por cada evaluación se 
tienen 25 ml de glicerol y 225 ml de agua, retomando la ecuación de Fischer Tropsch 
(ecuación 1.11 del Capítulo 1) se sabe que el reactivo limitante es el glicerol y cuando 
se termine de consumir la reacción termina.  Empleando la estequiometria química y 
las leyes de balance de masa y energía es posible determinar la cantidad máxima de 
hidrógeno obtenido durante este proceso, empleando las condiciones experimentales 
previstas anteriormente (considerando que en su totalidad el glicerol alimentado 
inicialmente se consume durante el proceso) [17, 18]. 
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C3H8O3  +  3H2O   →   3CO2  +  7H2 
 
1 mol       3 moles       3 moles   7 moles 
 
X1 (25 ml)   X2 (225 ml)     X3 (¿?)    X4 (¿?) 
 
 
 X1 = [ (25 ml)(1.26 g/ml) ] / (92.0938 g/mol)  =  0.34204 mol.   
 
 X2 = [ (225 ml)(1 g/ml) ] / (18.01528 g/mol)  =  12.4894 mol.  (H2O total) 
 
Tomando en cuenta que durante la alimentación el glicerol es el reactivo limitante 
(debido al exceso de agua en el sistema) y basándonos en la estequiometria de la 
reacción se sabe que se tienen 12.4894 mol de H2O, pero durante la reacción solo se 
requiere de:  
 
 X2 = (0.34204 mol) (3)  =  1.02612 mol.  (H2O requerido) 
 
Retomando el balance de materia se tienen 11.46328 mol de H2O en exceso, también 
sabemos que:  
 
 X3 = (0.34204 mol)(3)  =  1.02612 mol. 
 
 X4 = (0.34204 mol)(7)  =  2.39428 mol. 
 
Por lo que al determinar las moles de cada compuesto y convertirlo a unidades de 
peso (por cada compuesto), la reacción balanceada estequiometricamente se observa 
de la siguiente manera: 
 
    C3H8O3   +   3H2O    →    3CO2    +    7H2 
 
       0.34 mol    1.02 mol    1.02 mol   2.39 mol 
 
       31.50 g        18.49 g      45.16 g    4.83 g    
 
En base a los resultados anteriores se observa que después de la reacción se tiene una 
mezcla total de 49.99 g que corresponde a un 90.34 % (45.16 g) de CO2 y un 9.66 % 
(4.83 g) de H2, tomando en cuenta las condiciones iniciales de la reacción 
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anteriormente mencionadas y que se consume en su totalidad el glicerol alimentado al 
sistema.  
 
3.3.3 Determinación de la constante de reacción Kc 
 
También en base a la información recopilada previamente es posible el determinar la 
constante de equilibrio químico tomando la concentración de reactivos y productos 
para obtener Kc; la constante de equilibrio es una expresión que involucra las 
condiciones de velocidad de reacción tanto de los productos y de los reactivos, 
además de que este término está involucrado con el cambio de la Energía Libre de 
Gibbs en el sistema de reacción, lo que da paso a la predicción de la espontaneidad de 
las reacción [90, 91].     
 
𝐾𝑐  =   (
[𝑃𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜𝑠]𝑚
[𝑅𝑒𝑎𝑐𝑡𝑖𝑣𝑜𝑠]𝑛
) (
𝑃𝑟𝑒𝑠𝑖ó𝑛
𝑁𝑜.  𝑀𝑜𝑙 𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙
)
∆𝜗
 ……………… (3.16) 
 
[𝑀𝑜𝑙𝑎𝑟𝑖𝑑𝑎𝑑]  =   
𝑁ú𝑚𝑒𝑟𝑜 𝑑𝑒 𝑀𝑜𝑙𝑒𝑠
𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛
     ………………… (3.17) 
 
∆𝜗 =   [𝑁𝑜. 𝑀𝑜𝑙𝑝𝑟𝑜𝑑.] − [𝑁𝑜. 𝑀𝑜𝑙𝑟𝑒𝑎𝑐.]     ………… (3.18) 
 
 
En la ecuación 3.16 corresponde al cálculo de la constante de equilibrio para un 
sistema de mezcla de fases, los términos m y n corresponden a los coeficientes 
estequiometricos (posteriores al balance de ecuaciones) de cada compuesto 
involucrado; por lo cual es necesario el retomar la densidad para determinar los 
volúmenes de productos y reactivos de la reacción de descomposición de glicerol para 
determinar la constante de equilibrio Kc. 
 
 
C3H8O3   +   3H2O    →    3CO2    +    7H2 
 
 
 C3H8O3  →    0.34 mol  =  31.50 g  =   25 ml   ( ρ = 1.26 g/ml) 
 
 3H2O  →   1.02 mol  =  18.49 g  =   18.483 ml   (ρ = 1.0 g/ml) 
 
 3CO2  →   1.02 mol  =   45.16 g  =    59.265 ml   (ρ = 0.762 g/ml) 
 
 7H2  →   2.015 mol  =  4.83 g   =   68.028 ml   (ρ = 0.071 g/ml) 
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Con lo cual es posible el determinar las diversas molaridades de los compuestos 
descritos y así obtener la constante de equilibrio químico: 
 
  [C3H8O3]  =  0.34 mol / 25 ml  =  0.0136 M 
 
  [H2O]  =   1.02 mol / 18.483 ml = 0.0551 M 
 
 [CO2]  =  1.02 mol /  59.265 ml  =  0.01721 M 
 
 [H2]  =   2.39 mol /  68.028 ml  =  0.0351 M 
 
          𝐾𝑐  =   (
 [H2]
7 [CO2]
3
 [C3H8O3] [H2O]3
) (
1 𝑎𝑡𝑚
[7 + 3] + [3 + 1]
)
[7+3]−[3+1]
 
 
𝐾𝑐  =   (
 [0.0351 M]7 [0.01721 M]3
 [0.0136 M] [0.0551 M]3
) (
1
14
)
6
 
 
𝐾𝑐  =   1.95312 X 10
−17 
 
Posteriormente de obtener la constante de equilibrio químico, se determina el valor 
de la Energía Libre de Gibbs (a 298 K): 
 
𝛥𝐺° =  RT ln Kc 
 
𝛥𝐺° = (8.3144 J mol−1 K−1)(298.15 K) ln  (1.95312 X 10−17) 
 
 
𝛥𝐺° =  − 95375.951  J / mol  =  − 95.3759  KJ / mol 
 
 
Después de la determinación de la Energía Libre de Gibbs (ΔG°) corroboro el efecto de 
la temperatura en la variación de la constante de equilibrio Kc, por lo cual se recurrió a 
la ecuación de Van´t  Hoff (ecuación 3.19), debido a que el cambio en  Kc  depende del 
cambio de la función de Gibbs  en estado estándar  ΔG° (T). 
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ln Kc   =  − 
 𝛥𝐺° (𝑇)
𝑅𝑇
     …….……………….… (3.19) 
 
Como la variación de Kc depende del cambio de diversas propiedades termodinámicas, 
en específico del ΔH y del Cp, por lo cual derivando con respecto a la temperatura la 
ecuación anterior obtenemos la ecuación 3.20.  
 
 𝑑(ln Kc)
𝑑𝑇
  =  
 𝛥𝐻° (𝑇)
𝑅𝑇2
     …….……………….… (3.20) 
 
Y de la ecuación anterior se sabe que ΔH depende directamente del Cp en cuestión, 
por lo cual la ecuación 3.20 se reescribe mediante las siguientes ecuaciones.  
 
𝛥𝐻° =  C𝑝 𝑑𝑇    …………...……………….… (3.21) 
 
 𝑑(ln Kc)
𝑑𝑇
  =  
  C𝑝 𝑑𝑇  
𝑅𝑇
     …….……………….… (3.22) 
 
Por lo cual empleando la relación anterior se tienen los siguientes resultados 
resumidos a continuación. 
 
Tabla 3.4. Determinación del cambio de Energía Libre de Gibbs (ΔG). 
 
Temperatura (°C) Temperatura (K) Cp (J/Kg K) ΔG (J/mol) 
10 283.15 2319 -418.370538 
20 293.15 2386 -71.7430001 
30 303.15 2445 49.0113538 
40 313.15 2512 113.297412 
50 323.15 2583 155.332916 
 
 
En la Tabla 3.4 se muestra el cambio de la Energía Libre de Gibbs (ΔG) en función de la 
temperatura, de la reacción fotocatalítica de obtención de hidrógeno empleando 
glicerol como agente de sacrificio. 
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Figura 3.15. Esquema del comportamiento del ΔG en la obtención de hidrógeno. 
 
Con base a los resultados obtenidos anteriormente, se observa que el ΔG° y ΔG del 
sistema son negativos por lo cual la reacción planteada es termodinámicamente 
espontanea, porque después de proporcionar las condiciones de reacción, es decir el 
contar con un semiconductor apropiado para el sistema y la fuente energética 
adecuada la reacción es un proceso espontaneo a cualquier temperatura (tendencia 
que se corrobora en la tendencia del gráfico de la Figura 3.15). Por lo cual para que el 
proceso de reacción se lleve a cabo, se dependerá únicamente del semiconductor y de 
la fuente luminiscente que lo active, y no se dependerá de la temperatura [24, 25]. 
 
Para que un proceso fotocatalítico no se detenga, es necesario el controlar la 
temperatura del mismo, porque este proceso se lleva a cabo cuando existe una 
constante formación de radicales libres en el medio (estos gracias a la formación de 
excitones), pero al momento que se incrementa la temperatura en el sistema la 
eficiencia de la reacción aumenta pero esto no gracias a un proceso fotocatalítico, es 
decir el proceso se vuelve termoquímico (descomposición química generada por 
efecto del calor) por lo que este tipo de procesos se debe de mantener un control de 
temperatura por debajo de los 313 K en el sistema para confirmar que el resultado 
obtenido se debe únicamente al efecto fotocatalítico [92].   
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CAPITULO 4 
Caracterización de Materiales 
 
 
El precio de la grandeza es la responsabilidad.  
Winston Churchill.  
 
 
4. Caracterización Textural y Estructural       
 
Para conocer las características de los materiales semiconductores se les realizaron 
pruebas de caracterización textural y estructural, cuyos resultados se muestran a 
continuación.  
 
4.1 Difracción de Rayos X (DRX) 
 
4.1.1 Análisis de DRX de las muestras de Ti-SBA-15 y TiO2 
 
En el caso de los materiales de Ti–SBA–15, la Figura 4.1 muestra los difractogramas a 
bajo ángulo de la SBA-15 original y las modificadas con la incorporación de Ti. En 
dicha imagen se tienen las reflexiones basales correspondientes de materiales de 
comportamiento mesoporoso de las diversas estructuras; de las cuales se tienen 
presentes las señales de los planos 100, 110 y 200 correspondientes a una estructura 
mesoporosa con un pseudordenamiento [58, 59]; en el caso específico de los 
materiales  Ti–SBA–15 2.0 y Ti–SBA–15 1.0 se observa que posteriormente a la 
incorporación del Ti a la estructura siguen presentes las señales de los planos 
característicos pero se muestra un desplazamiento lateral en la posición 2θ debido a 
las interacciones (microtensiones) generadas por la incorporación del metal en la 
estructura de sílice [60].      
 
Para el material Ti–SBA–15 0.5 como se tiene una mayor incorporación del Ti en el 
material, se obtiene una disminución considerable en las señales de los planos 110 y 
200 debido a que la estructura pierde el ordenamiento original, este fenómeno en un 
mesoporoso fue reportado previamente en investigaciones anteriores [93].      
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Figura 4.1. Patrones de DRX de las muestras de Ti–SBA–15 a bajo ángulo de barrido. 
 
 
 
 
 
Figura 4.2. Patrones de DRX de un material mesoporoso antes y después de incorporar 
un oxido metálico [93]. 
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Después de verificar la presencia de la estructura porosa de los materiales, posterior a 
la incorporación del Ti, se empleó el análisis de DRX a ángulos mayores para 
corroborar las fases del TiO2 sintetizados, resultados que se observan en la Figura 4.3 
siguiente:   
  
   
 
Figura 4.3. Patrones de DRX de las muestras de Ti–SBA–15 a un amplio ángulo de 
barrido. 
 
Los difractógramas anteriores muestran que el TiO2 obtenido en los materiales          
Ti-SBA-15 1.0 y Ti-SBA-15 0.5 se encuentran en fase anatasa, debido a que la señal 
principal de la estructura se ubica en la posición 25° de 2θ característico de la fase 
anatasa según la literatura [86, 87]; dicha señal se observa completamente definida 
esto porque en los materiales se incorporó inicialmente el TiO2 en el interior de los 
poros, pero posteriormente obtuvieron segregados en la superficie del mismo óxido 
que incrementan las señales correspondientes a la formación de la fase anatasa. En el 
caso del Ti–SBA–15 2.0 no se observa completamente definida la señal característica 
debido a que como se tiene una mayor relación de silicio en este material las señales 
de la fase no son las predominantes, pero si se observa su contribución en el análisis, 
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esto gracias a que la señal máxima encontrada se ubica en la posición 25° indicando la 
presencia de la fase anatasa en una baja proporción [37, 94].       
 
 
Figura 4.4. Patrones de DRX del TiO2 y sus fases cristalinas comunes [95]. 
 
También para contar con una referencia durante la evaluación fotocatalítica, y 
observar el efecto de la incorporación a la estructura mesoporosa se recurrió a un 
TiO2 anatasa comercial (Degussa P25), al cual se le realizo el análisis de DRX 
correspondiente, resultado que se encuentra en la Figura 4.4 previa, y en el cual se 
observan las señales características a la fase anatasa a los 25°, 38°, 48.4°, 54.1°, 55.1°  
y 63.2°, que corresponden a los planos 101, 004, 200, 105, 211, y 204 
respectivamente; lo que a su vez confirma la presencia de la fase anatasa tanto en el 
material de la referencia como en los materiales sintetizados. Por último se determinó 
el tamaño de cristal de los materiales empleando la ecuación de Debye Scherrer, cuyos 
resultados se encuentran en la Tabla 4.1 siguiente:  
 
Tabla 4.1. Determinación tamaño de cristal del TiO2 en los materiales Ti-SBA-15. 
 
Material 2  β (FMWH) Tamaño (nm) 
TiO2 25.531 0.138 58.9 
Ti-SBA 2.0 25.623 0.157 34.5 
Ti-SBA 1.0 25.443 0.126 51.9 
Ti-SBA 0.5 25.495 0.236 60.2 
 
Hay que tener presente que los materiales SBA–15 son mesoporosos que mantienen 
un  tamaño de diámetro de poro máximo de 50 nm, también hay que observar que el 
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TiO2 presenta un tamaño de cristal entre los 35 a 60 nm;  y con base a los resultados 
anteriores de los materiales Ti–SBA–15 1.0 y Ti–SBA–15 0.5 se encuentran pequeños 
aglomerados  dispersos fuera de la estructura porosa del soporte (debido a que el 
tamaño obstruiría el poro de la SBA–15); esto debido a que estos semiconductores 
presentan la mayor proporción de Ti, lo que nos indica que en el interior de los poros 
se incorporó una capa de TiO2 y de acuerdo a los espectros de DRX no existen cambios 
sustanciales en las reflexiones basales del TiO2 en la SBA-15 por lo esto nos permite 
suponer que las partículas se encuentran en su mayoría en el exterior de la SBA-15 y 
no en los poros. 
 
4.1.2 Análisis de DRX de las muestras de Zn-SBA-15 y ZnO 
 
También se realizó el análisis de DRX a los semiconductores de ZnO incorporado a la 
SBA – 15; cabe mencionar que el DRX de la SBA – 15 muestra un comportamiento 
típico de un material amorfo, y el ordenamiento que presenta es de tipo hexagonal de 
corto alcance, por lo cual en un largo alcance esta estructura mantiene desorden 
cristalográfico, resultados que se encuentran en la Figura 4.5.  
 
Figura 4.5. Patrones de DRX de las muestras de Zn–SBA–15 a bajo ángulo de barrido. 
                                                             
 
 
70 
 
Por último en el caso del Zn–SBA–15 0.5 tenemos una mayor disminución en la 
intensidad del plano principal, en el caso que la intensidad se asemeja a la de los 
planos secundarios, además de que el desplazamiento lateral se llevó en sentido 
opuesto al de los otros materiales observados (de zinc) esto se debe a que el óxido 
segregado de la estructura es de un gran tamaño, lo cual genera una cubierta (se 
puede considerar homogénea) que rodea a la estructura mesoporosa y que a su vez 
interfieren con las señales correspondientes al material SBA–15, también es posible 
afirmar que la estructura pseudordenada característica del soporte se mantiene 
debido a que se aprecian los 3 planos correspondientes. Después se realizó el estudio 
estructural del ZnO formado mediante un análisis de DRX a ángulo amplio de los 
materiales sintetizados, difractogramas que se tienen en la Figura 4.6.    
 
  
 
 
Figura 4.6. Patrones de DRX de las muestras de Zn–SBA–15 a un amplio ángulo de 
barrido. 
 
Para este análisis en el caso de los 3 materiales Zn–SBA–15 se aprecia como resultado 
las señales correspondientes en las posiciones 31.7°, 34.4°, 36.2°, 47.4°, 58.5°, 62.8°, 
67.9°  y  69.0°; que corresponden a los planos 100, 002, 101, 102, 110, 103, 112 y  201, 
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lo que nos indica la formación de una fase wurtzita (forma hexagonal) del ZnO; la 
presencia de las señales bien definidas hace referencia a la formación de agregados 
consolidados de un tamaño superior a los 5 nm fuera de la superficie de la SBA – 15. 
Para contar con una referencia durante la evaluación fotocatalítica se recurrió a 
emplear un ZnO comercial (J. T. Baker), al cual se le realizó el análisis de DRX 
correspondiente y el difractograma obtenido se comparó con los patrones de 
difracción de un ZnO hexagonal (wurtzita) y un ZnO cubico (blenda), resultado 
mostrados a continuación en la Figura 4.7 [41, 46].          
 
 
 
Figura 4.7. Patrones de DRX del ZnO y sus fases cristalinas comunes [46]. 
 
En base a los resultados observados anteriormente se comprueba que los materiales de zinc 
soportados y el material de referencia mantienen la fase wurtzita o hexagonal, aunque cabe 
resaltar que el ZnO comercial solo presenta poco más de un 81 % de esta fase, la parte 
restante corresponden a impurezas que presenta este material de otros compuestos. De igual 
manera que los materiales de Ti–SBA–15, a estos semiconductores se les determino el 
tamaño de cristal empleando la ecuación de Debye – Scherrer; cuyos resultados se 
encuentran la  Tabla 4.2 siguiente. 
 
Tabla 4.2. Determinación tamaño de cristal del ZnO y los materiales Zn-SBA-15. 
 
Material 2  β (FMWH) Tamaño (nm) 
ZnO 36.295 0.157 53.2 
Zn-SBA 2.0 36.266 0.197 35.4 
Zn-SBA 1.0 36.265 0.236 40.6 
Zn-SBA 0.5 36.236 0.197 42.4 
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Como se mencionó previamente la SBA – 15 es un material mesoporoso que tiene un 
tamaño de poro de 50 nm, y de la tabla de resultado anterior se observa que el ZnO 
utilizado en el proceso mantiene tamaño cercano a los 53 nm; también se comprueba 
que el tamaño de cristal de los materiales con mayor proporción de Zn se encuentra 
alrededor de los 40 – 42 nm, lo que nos indica que existe una mayor incorporación de 
los átomos de Zn al interior de los poros, y al mismo tiempo existe la formación escasa 
de aglomerados consolidados de ZnO. Es importante mencionar que por las 
dimensiones que presenta el compuesto de zinc, disminuyen de manera considerable 
las dimensiones iniciales de la porosidad del soporte.   
 
4.1.3 Análisis de DRX de las muestras de Cu-SBA-15 y CuO 
 
Por último a los materiales de Cu–SBA–15, también se les realizo el análisis de DRX 
correspondiente, tanto a bajo ángulo de escaneo, a un amplio ángulo de medición. En 
el primer caso para confirmar la presencia de la estructura porosa del soporte se 
obtuvieron los patrones de DRX que se aprecian en la Figura 4.8 a continuación. 
 
 
 
Figura 4.8. Patrones de DRX de las muestras de Cu–SBA–15 a bajo ángulo de barrido. 
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Inicialmente se observan completamente definidas las señales propias de la estructura 
mesoporosa de la SBA – 15 a los 0.88°, 1.54° y 1.72°; de los planos 100, 110 y 200 
respectivamente, y posteriormente a la incorporación de los átomos de Cu se aprecia en el 
Cu–SBA–15 2.0 una disminución en la intensidad tanto de la señal principal de la 
estructura, como también en las señales secundarias por la formación de aglomerados 
en la superficie de la estructura porosa, además se contempla un desplazamiento 
lateral (derecha) de las señales que es provocada por las microtensiones generadas 
por la incorporación de los átomos de Cu a la estructura del soporte. Para el caso de 
los materiales de Cu–SBA–15 1.0 y el Cu–SBA–15 0.5, se tiene una disminución en la 
intensidad de la señal característica del compuesto, y se pierden o desaparecen las 
señales secundarias esto ocasionado por que la estructura porosa se mantiene 
presente en el material constituido, pero la periodicidad del ordenamiento es el que se 
pierde, provocado por los aglomerados constituidos fuera de la superficie, también 
como en el caso del Cu–SBA–15 2.0 se observan fenómenos de microtensiones a causa 
de la incorporación de átomos de Cu estructuralmente [93].  
 
 
 
Figura 4.9. Patrones de DRX del Cu–SBA–15 a un amplio ángulo de barrido. 
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En base a los resultados observados anteriormente se tienen presentes las señales en las 
posiciones 32.4°, 35.5°, 38.6°, 48.7°, 58.1°, 66.2° y 67.9°; que corresponden a los planos 
cristalográficos 110, 111, 200, 202, 020, 113 y 311 respectivamente, que son las reflexiones 
basales de la estructura de CuO, que como se mencionó previamente se debe por la 
formación de agregados en la superficie del material, es importante recalcar que mientras se 
presente una mayor proporción de óxido de cobre incorporado, las señales características se 
ven intensificadas. Por último para contar con una referencia durante la evaluación 
fotocatalítica se recurrió a un CuO (Fermont); al cual se le realizo el análisis de DRX 
respectivo y al resultado obtenido se le comparo con los patrones correspondientes al CuO 
y al Cu2O, los cuales se encuentran en la Figura 4.10.     
 
 
 
Figura 4.10. Patrones de DRX y estructura cristalográfica del CuO y Cu2O [96, 97]. 
 
 
Tabla 4.3. Determinación tamaño de cristal del CuO y los materiales Cu-SBA-15. 
 
Material 2  β (FMWH) Tamaño (nm) 
CuO 35.578 0.216 39.1 
Cu-SBA 2.0 35.508 0.256 30.2 
Cu-SBA 1.0 35.531 0.236 32.6 
Cu-SBA 0.5 35.525 0.276 35.3 
 
 
Con estos resultados observados en los patrones de DRX anteriores se confirma la 
presencia de la estructura del CuO tanto en la muestra referencia, así también como en los 
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materiales soportados a la SBA – 15; y de igual forma a estos semiconductores se les 
determino el tamaño de cristal empleando la ecuación de Debye – Scherrer; cuyos 
resultados se muestran en la Tabla 4.3. Los resultados anteriores muestran que los 
tamaños obtenidos por estos materiales se manifiestan entre los 30 – 35 nm, para todos los 
semiconductores de Cu soportados; por lo que no la incorporación se realizó dentro de la 
porosidad de la estructura, por lo cual no se obtuvo una gran formación de aglomerados en 
la superficie externa del mesoporoso. De igual manera el CuO referencia empleado maneja 
un tamaño cercano a los 40 nm, por lo cual no también presenta buenas propiedades 
fotocatalíticas durante un proceso. Finalmente de los estudios de DRX se puede observar 
que en los tres casos que se encuentran fases segregadas de TiO2, ZnO y CuO sobre la 
superficie (interna y externa) de la SBA-15.  
 
4.2 Fisisorción de Nitrógeno   
 
Las isotermas correspondientes a los Ti-SBA-15, se presentan a continuación. 
 
 
Figura 4.11. Isotermas de Adsorción – Desorción de los materiales Ti – SBA – 15. 
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Retomando las isotermas anteriores se observa que la SBA – 15 presenta un 
comportamiento típico del Tipo IV (según la IUPAC) que corresponde a materiales 
mesoporosos y mantiene un lazo de histéresis a elevadas presiones relativas (0.65 – 
0.75).  En  el caso específico de los materiales Ti-SBA-15 2.0 y Ti-SBA-15 1.0 se 
observa que el llenado de la monocapa se mantiene constante hasta los 0.05 (de 
P/Po), la generación de las multicapas entre los 0.5 – 0.6 de presión relativa y 
posteriormente se lleva a cabo el llenado de los poros, y dando hincapié a la formación 
de un lazo de histéresis típico de la estructura mesoporosa, solo que estos a su vez 
mantienen un mayor intervalo en su presión relativa (esto ocasionado por la 
disminución del tamaño de poro) [98, 99]. En los casos anteriores se aprecia que el 
lazo de histéresis es del Tipo H1 (según la IUPAC) que es característico de porosidades 
con forma cilíndrica; pero en el caso del material Ti-SBA-15 0.5 que presenta un lazo 
de histéresis entre el intervalo de 0.4 – 0.8, cambia su comportamiento a un Tipo H2 
(según la IUPAC), típico de porosidades con forma de cuello de botella (tintero).  
 
 
 
Figura 4.12. Isotermas de Adsorción – Desorción de los materiales Zn – SBA – 15. 
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También otro de los análisis realizados fue el estudio textural a las muestras de los 
materiales Zn-SBA-15, de los cuales las isotermas obtenidas se tienen en la Figura 4.12 
previa; de los cuales como se mencionó anteriormente se tiene una isoterma del Tipo 
IV característica para mesoporosos; en el caso del material Zn-SBA-15 2.0 se presenta 
un comportamiento semejante en el tamaño y forma del lazo de histéresis (Tipo H1 
con poros cilíndricos) por lo cual se mantiene la forma y el tamaño de poro. Pero en el 
caso de Zn-SBA-15 1.0 y el Zn-SBA-15 0.5 en un primer punto el intervalo de presión 
relativa se encuentra entre 0.4 – 0.8, además de modificar el comportamiento del lazo 
de histéresis, mostrando un comportamiento del Tipo H1 pero con un cambio en la 
dirección en la ruta de desorción aproximadamente a los 0.65 (de P/Po) lo cual es 
característico porque dentro del interior del poro se formaron aglomerados que 
generan poros más estrechos [100].  
 
 
  
 
Figura 4.13. Isotermas de Adsorción – Desorción de los materiales Cu – SBA – 15. 
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Otro de los análisis que se llevaron a cabo fue el realizado a los materiales Cu-SBA-15, 
de los cuales las isotermas de adsorción – desorción se contemplan en la Figura 4.13 
anterior. Los resultados obtenidos muestran para el caso de las cuatro isotermas un 
comportamiento característico para materiales mesoporosos, en donde la isoterma se 
presenta en un intervalo entre los 375 mmHg y los 500 mmHg (aprox.), además de 
mantener el mismo tipo de lazo de histéresis (Tipo H1 de forma cilíndrica), por lo que 
no cambia de forma y no se generan agregados concentrados en una zona, lo que 
quiere decir que no se presentan cambio en el estrecho del poro. El cambio que se 
observa es la cantidad adsorbida (que se ve disminuida), decir que la forma de poro se 
mantiene pero las dimensiones cambian al incorporar las capas con átomos de cobre.  
 
 
 
 
 
Figura 4.14. Isotermas de Adsorción – Desorción de TiO2, ZnO y CuO, referencia de 
isoterma de un material mesoporoso SBA – 15 [100]. 
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Por último para contar con una referencia en las condiciones texturales de los óxidos 
metálicos se realizó un análisis de adsorción – desorción de N2, del cual las isotermas 
obtenidas se muestran en la Figura 4.14 previa. De las cuales se contempla que las 
isotermas presentes tanto para el TiO2, ZnO y CuO pertenecen al Tipo III (según la 
IUPAC) que es característica de materiales que presentan macroporosidad; pero en 
este caso no es que las muestras analizadas cuenten con porosidad en su estructura, 
sino que la técnica considera al espacio entre partícula y partícula como una 
macroporosidad. También este tipo de isotermas presentan una interacción de 
superficial baja, por lo cual el sistema se trabaja a bajas presiones relativas y 
ocasionando una condensación capilar cuando se acerca a una P/Po =  1 [69].  Como a 
las muestras anteriores a estos materiales se realizó la determinación de las 
condiciones texturales (tamaño y volumen de poros, además de determinar área 
específica), resultados que se resumen en la Tabla 4.4 siguiente:           
 
Tabla 4.4. Caracterización textural de materiales semiconductores soportados. 
 
Muestra  Área Especifica 
(Área BET) 
Área Especifica 
(Desorción BJH) 
Volumen de Poro 
(Desorción BJH)  
Diámetro de Poro 
(Desorción BJH) 
SBA-15 614.2416 m²/g 603.6154 m²/g 1.082543 cm³/g 39.869 Å 
Ti-SBA-15 2.0 492.3499 m²/g 508.2079 m²/g 0.867200 cm³/g 34.128 Å 
Ti-SBA-15 1.0 335.0317 m²/g 400.5515 m²/g 0.561972 cm³/g 28.060 Å 
Ti-SBA-15 0.5 297.3810 m²/g 430.1890 m²/g 0.502142 cm³/g 23.345 Å 
TiO2 12.1420 m²/g 12.9560 m²/g 0.079843 cm³/g 246.505 Å 
Zn-SBA-15 2.0 336.3778 m²/g 395.9616 m²/g 0.712698 cm³/g 35.998 Å 
Zn-SBA-15 1.0 217.1120 m²/g 285.8678 m²/g 0.495526 cm³/g 34.668 Å 
Zn-SBA-15 0.5 136.3430 m²/g 177.0160 m²/g 0.350081 cm³/g 29.554 Å 
ZnO 1.6243 m²/g 1.4685 m²/g 0.006794 cm³/g 185.054 Å 
Cu-SBA-15 2.0 469.3300 m²/g 433.3636 m²/g 0.859850 cm³/g 36.683 Å 
Cu-SBA-15 1.0 336.5895 m²/g 314.1386 m²/g 0.623573 cm³/g 31.700 Å 
Cu-SBA-15 0.5 240.8488 m²/g 226.2277 m²/g 0.444208 cm³/g 29.271 Å 
CuO 0.5575 m²/g 0.7808 m²/g 0.003056 cm³/g 156.560 Å 
 
 
Con base en los resultados anteriores se observa primero una comparación entre el 
resultado de área específica obtenido por el método BET y el que entrega el método 
BJH, de los cuales se aprecian notables diferencias como por ejemplo el caso del 
material SBA – 15 tiene 614.24 m2/g (BET) y 603.61 m2/g (BJH), o también los 
materiales de Cu-SBA-15 que muestran un comportamiento que se apega a lo 
mencionado en la teoría de adsorción física, en donde el método BET entregara áreas 
superiores  a la real y el método BJH proporciona resultados más cercanos a la 
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realidad. Pero en el caso de los materiales Ti-SBA-15 y Zn-SBA-15 el resultado 
obtenido no corresponde a la tendencia descrita, esto gracias a que el método BJH por 
la consideración que tiene de un llenado total de poros y la formación posterior de 
una capa de saturación, para la determinación del área se ve superado por los 
agregados formados en la superficie de la estructura de manera irregular al 
incorporar los compuestos metálicos de Ti y Zn; por lo cual en estos casos específicos 
de estos materiales el valor más apropiado para la determinación del área es el dato 
proporcionado por el método BET. 
 
Por otra parte se observa una tendencia de disminución en el tamaño del diámetro de 
los poros de manera constante, porque el mayor tamaño de diámetro se tiene con la 
SBA – 15 cuando no se le ha incorporado ningún compuesto metálico (39.86 Å), y 
posteriormente a la adición de estas especies como por ejemplo el Ti-SBA-15 0.5 es el 
que presenta el tamaño de poro más pequeño (23.34 Å) esto ocasionado por una 
mayor incorporación de la capa del compuesto metálico de interés. Por último los 
volúmenes de los poros presentan variaciones cuando se comparan entre sí, esto se 
debe a que en algunos de los casos se presenta una porosidad constante en su forma 
cilíndrica (solo con la disminución de sus dimensiones), pero en otro de los casos se 
tiene que en el interior de la forma cilíndrica se generaron agregados ubicados en 
zonas específicas (lo que propicio un poro más estrecho en algunos puntos y 
disminución de volumen); pero también existieron eventos en los cuales las apertura 
de los poros disminuyen su tamaño (cerrando la boquilla y formando un tintero) y 
modifican el volumen del poro.  
 
4.3 Espectroscopia de UV – Vis (RD – UV – Vis) 
 
En la Figura 4.15 siguiente se muestran los datos de F(R) tratados con la ecuación de    
K-M para los materiales de Ti-SBA-15, el TiO2 y el soporte de SBA – 15, según la 
transición electrónica correspondiente para cada semiconductor. De los cuales se 
aprecia que la SBA – 15 presenta un Eg superior a los 6 eV, lo cual lo ubica fuera del 
intervalo de un material semiconductor (0 – 4 eV); mientras tanto el TiO2 de 
referencia cuenta con un Eg de 3.2 eV (típico de la fase anatasa) y los materiales          
Ti-SBA-15 mantienen un Eg entre 2.96 – 3.29 eV (según cada material) observando 
una transición indirecta en estos materiales, lo que nos dice que presentan una fase 
anatasa pero el Eg se ve desplazado por el efecto que ejerce la SBA – 15  en la 
estructura del material [101]. Más adelante en la Tabla 4.3 se resumen los resultados 
obtenidos por la determinación de Eg y la longitud que requiere cada semiconductor 
para excitarse. 
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Figura 4.15. Determinación del estrecho de la banda de energía para los materiales      
Ti-SBA-15 empleando RD-UV-Vis y el método de Kubelka–Munk. 
 
 
También se realizó el mismo análisis y tratamiento a los datos obtenidos de los 
materiales de Zn-SBA-15; resultados que se encuentran como se observó en el caso 
previo la SBA – 15 presenta un Eg fuera del intervalo contemplado para los materiales 
semiconductores (que es superior a 6 eV), mientras tanto el ZnO mantiene un Eg de 
3.17 eV, el cual se encuentra lejano a los 3.37 eV que se reportan en literatura para la 
fase wurtzita de ZnO [102] esto porque hay que considerar que la referencia 
comercial presenta impurezas que no se identificaron por lo cual existe amplia 
posibilidad que este(os) agente(s) externos generen la disminución del Eg; también es 
necesario tener presente que aunque la fase blenda de zinc (cubica) cuenta con una 
brecha de banda de 3.24 eV [103], los difractogramas de Rayos X de amplio ángulo 
muestran el comportamiento para una fase hexagonal para este material. Por otro 
lado los semiconductores de Zn-SBA-15 tienen una brecha de banda entre los 2.95 eV 
(para la mayor proporción de zinc) y los 3.09 eV (para el caso de a menor relación de 
zinc), efecto causado por la presencia del soporte SBA – 15 en el compuesto, y como se 
observó hace un instante en la muestra de ZnO, el Eg se encuentra alejado del 
reportado en literatura (3.24 eV) pero los resultados de DRX muestran un 
comportamiento de estructura wurtzita con estos materiales [104]. 
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Figura 4.16. Determinación del estrecho de la banda de energía para los materiales     
Zn-SBA-15 empleando RD-UV-Vis y el método de Kubelka–Munk. 
 
 
Por último este análisis y tratamiento de los datos se realizó también a los materiales 
de cobre, de los cuales los resultados obtenidos son considerando una transición 
directa entre bandas y se muestran en la Figura 4.17 siguiente. Como se hizo mención 
anteriormente el Eg de la SBA – 15 se encuentra por encima de los 6 eV, y en el caso 
del CuO se determinó un ancho de banda de 1.51 eV, el cual es muy cercano al que se 
reporta en la literatura para este compuesto 1.56 eV [105]. Para los materiales de Cu-
SBA-15 se aprecian valores de Eg muy semejantes que oscilan entre los 1.42 eV y los 
1.44 eV respectivamente, lo cual refleja el cambio de la brecha de energía prohibida 
para estos materiales gracias al efecto ocasionado por la presencia de la SBA – 15 en la 
estructura del material [106]; además de proporcionar un incremento considerable en 
el área específica del semiconductor, el soporte mesoporoso de sílice juega un papel 
importante en el desarrollo de la banda de energía prohibida, debido que proporciona 
diversos defectos a la estructura, entre los cuales se encuentran principalmente 
vacancias (de manera puntual), o también se tienen defectos de tipo Schottky (de 
forma estructural) debido a la formación de vacancias por pares de electrones; para 
ambos casos las vacancias se reflejan como la formación de sitios interbandas o entre 
bandas que facilitan el desplazamiento de un electrón entre banda y banda, por lo cual 
el ancho de la brecha de banda prohibida disminuye por este fenómeno [107].  
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Figura 4.17. Determinación del estrecho de la banda de energía para los materiales     
Cu-SBA-15 empleando RD-UV-Vis y el método de Kubelka–Munk. 
 
 
Con base a las determinaciones anteriores en donde se empleó la reflactancia difusa 
de UV – Vis y la ecuación de la transformada de Kubelka – Munk se obtuvo el ancho de 
la brecha de energía prohibida; y recurriendo a las ecuaciones de energía de la 
mecánica cuántica es posible conocer que longitud de onda se requiere (es decir 
cuanta energía se necesita) para generar la excitación electrónica del semiconductor. 
Los resultados se resumen en la Tabla 4.5 siguiente: 
 
Tabla 4.5. Determinación de ancho de banda prohibida y longitud de onda de los  
materiales semiconductores soportados de Ti, Zn y Cu. 
 
Material [F(R) hv]n  (eV) Long. Onda (nm) Transición 
SBA-15 6.11 203 Directa 
TiO2 3.23 383 Indirecta 
TiSBA15 2.0 3.29 377 Indirecta 
TiSBA15 1.0 3.03 408 Indirecta 
TiSBA15 0.5 2.96 418 Indirecta 
ZnO 3.17 393 Indirecta 
ZnSBA15 2.0 3.09 401 Indirecta 
ZnSBA15 1.0 3.03 408 Indirecta 
ZnSBA15 0.5 2.95 419 Indirecta 
CuO 1.51 821 Directa 
CuSBA 15 2.0 1.44 858 Directa 
CuSBA 15 1.0 1.43 866 Directa 
CuSBA 15 0.5 1.42 870 Directa 
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Con base a los resultados anteriores se observa que los materiales con presencia de Ti 
en su composición requieren emisiones luminiscentes que se encuentren dentro de la 
región ultravioleta (del espectro electromagnético), lo cual presenta una limitante en 
su uso como material semiconductor. Mientras tanto los materiales que contienen Zn 
requieren de una energía luminiscente dentro de la región visible (aunque dentro de 
esta región es la zona con la energía más alta), lo que se traduce como un mayor 
número de aplicaciones en comparación al Ti; y por último los materiales con Cu son 
los que presentan la brecha más baja, por lo cual en comparación con los materiales 
anteriores es más fácil emplearlos satisfactoriamente en procesos fotocatalíticos.        
 
4.4 Espectroscopia de Infrarrojo (FTIR) 
 
Mediante el análisis de DRX a bajo ángulo se corroboraron las señales características 
para un material que presenta un desorden estructural de largo alcance, por lo cual 
estas muestras amorfas cuentan con un orden estructural de corto alcance mediante 
el acomodo de los diferentes grupos funcionales presentes; por lo cual la técnica de 
espectroscopia por FTIR es útil para la proporcionar información de las diversas 
especies observando bandas de vibraciones características del compuesto (SBA – 15), 
tales como son el      Si – OH, Si – O, Si – H, Si – O – C, Si – C, C – O y O – H [108].   
 
En el primer caso se analizaron los materiales de Ti-SBA-15 en un intervalo de 
número de onda de 4000 a 450 cm-1, resultados que se encuentran en la Figura 4.18 
siguiente. Los resultados obtenidos confirman la presencia de las interacciones 
características de material mesoporoso tipo SBA – 15, tales como son el estiramiento 
de las moléculas de Si – OH (grupo silanol) alrededor de los 3448 cm-1, en esta región 
también se ubican las bandas de las vibraciones de extensión de los hidrógenos del 
grupo O – H. De igual manera las bandas ubicadas alrededor de los 1636 cm-1 son 
respuesta de las vibraciones de desdoblamiento del grupo silanol, señales que se 
traslapan con las bandas de vibración de estiramiento de los enlaces C – O – C. 
Alrededor de los 1230 cm-1 y los 1096 cm-1 encontramos las señales de vibración 
simétrica y asimétrica de extensión característica del Si – O – Si; también en esta 
región encontramos solapadas las señales de vibración de  Si – O – C, C – O – C y Si – C. 
También las vibraciones que se encuentran cerca de 956 cm-1 refieren a las 
vibraciones de estiramiento del grupo silanol libre en la superficie amorfa del sólido y 
traslapadas se encuentran las bandas de las vibraciones de estiramiento; la banda 
ubicada a los 799 cm-1 y hasta los 790 cm-1 corresponde a la señal de vibraciones 
simétricas de la estructura formada por grupos Si – O – Si; y por último se aprecia 
entre 480 cm-1 a los 455 cm-1 se asocian las señales de las vibraciones de flexión del 
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grupo Si – O – Si [108, 109]. Al incorporar una mayor proporción de átomos de titanio 
a esta estructura, las bandas siguen presentes (por lo cual estos grupos funcionales 
persisten), pero como es de esperarse la intensidad de las mismas se ve disminuida 
conforme aumenta la proporción de Ti.            
 
 
 
Figura 4.18. Espectros de FTIR de los materiales de Ti-SBA-15. 
 
Posteriormente se analizaron los materiales de Zn-SBA-15 en el mismo intervalo de 
número de onda de 4000 a 450 cm-1, resultados que se observan en la Figura 4.19 
siguiente. De igual manera los resultados obtenidos confirman la presencia de 
interacciones de estiramiento de Si – OH cerca de los 3448 cm-1, y también en esta 
región se ubican las bandas correspondientes a las vibraciones de extensión de los 
hidrógenos del O – H. De igual forma las bandas ubicadas alrededor de los 1636 cm-1 
son respuesta de las vibraciones de desdoblamiento de grupo silanol, señales que se 
traslapan con las bandas de vibración de estiramiento de los enlaces C – O – C. Entre el 
intervalo de los 1230 cm-1 y los 1096 cm-1 encontramos las señales de vibración 
simétrica y asimétrica de extensión característica del Si – O – Si; adicionalmente se 
ubican solapadas las señales de vibración de Si – O – C, C – O – C y Si – C (en menor 
proporción). También la señal correspondiente a las vibraciones que se encuentran 
cerca de 956 cm-1 refieren a las vibraciones de estiramiento del grupo silanol libre en 
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la superficie y traslapadas se encuentran las bandas de las vibraciones de 
estiramiento; la banda ubicada a los 799 cm-1 y hasta los 790 cm-1 corresponde a la 
señal de vibraciones simétricas de la estructura formada por grupos Si – O – Si; y por 
último se aprecia entre 480 cm-1 a los 455 cm-1 se asocian las señales de las 
vibraciones de flexión del grupo Si – O – Si [108, 109]. Al adicionar los átomos de Zn a 
la estructura, la intensidad de las bandas de vibración disminuye en mayor proporción 
mientras incrementa la cantidad de átomos adicionados; de igual manera las señales 
ubicadas entre 1230 cm-1 a los 956 cm-1 adicionalmente de la disminución de la 
intensidad existe un ensanchamiento por un reacomodo de los grupos funcionales 
(disminución del grupo Si – O – Si y pérdida paulatina del grupo Si – OH) por la 
incorporación metálica del Zn.        
 
 
 
Figura 4.19. Espectros de FTIR de los materiales de Zn-SBA-15. 
 
Por último se realizó el análisis de los materiales de Cu-SBA-15 en el mismo intervalo 
de número de onda de 4000 a 450 cm-1, resultados que se encuentran en la Figura 
4.20 siguiente. Los gráficos obtenidos confirman la presencia de las interacciones 
correspondientes a un mesoporoso de SiO2, como son las vibraciones de estiramiento 
de Si – OH cerca de los 3448 cm-1, en esta región también se ubican las bandas 
                                                             
 
 
87 
correspondientes a las vibraciones de extensión de los hidrógenos de los grupos O – H. 
También las bandas ubicadas alrededor de los 1636 cm-1 son respuesta de las 
vibraciones de desdoblamiento del grupo silanol, señales que se traslapan con las 
bandas de vibración de estiramiento de los enlaces C – O – C. Entre los 1230 cm-1 y los 
1096 cm-1 ubicamos las señales de vibración simétrica y asimétrica de extensión 
característica del Si – O – Si; de igual forma en esta región se encuentran solapadas las 
señales de vibración de Si – O – C, C – O – C y Si – C. También las vibraciones que se 
encuentran cerca de 956 cm-1 refieren a las vibraciones de estiramiento del grupo 
silanol libre en la superficie amorfa del sólido y traslapadas se encuentran las bandas 
de las vibraciones de estiramiento; la banda ubicada entre los 799 cm-1 y los 790 cm-1 
corresponde a la señal de vibraciones simétricas de la estructura formada por grupos 
Si – O – Si; y por último se aprecia entre 480 cm-1 a los 455 cm-1 se asocian las señales 
de las vibraciones de flexión del grupo Si – O – Si [108, 109]. 
 
 
 
Figura 4.20. Espectros de FTIR de los materiales de Cu-SBA-15. 
 
En el primer caso analizando los materiales de Ti-SBA-15 y los materiales Zn-SBA-15 
se observa una disminución en la intensidad y ensanchamiento de las bandas 
observadas en el intervalo entre 1230 cm-1 a los 956 cm-1, y al incorporar las especies 
metálicas correspondientes; esto debido a que estos compuestos  (óxidos metálicos) 
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se adicionan a la superficie interna (dentro de los poros) y la superficie externa (fuera 
de la estructura), dando pie a la formación de agregados los cuales interfieren en las 
vibraciones correspondientes a los grupos funcionales en este intervalo de análisis. 
Pero en último caso en el análisis de los materiales Cu-SBA-15 las bandas 
características ubicadas en el intervalo entre 1230 cm-1 a los 956 cm-1 no disminuye 
considerablemente su intensidad, pero si se aprecia un ligero ensanchamiento   
posterior a la incorporación de la especie metálica; esto debido a que el óxido metálico 
se incorporó en mayor proporción a la superficie externa del compuesto, y la 
superficie en la porosidad presenta una baja (casi nula) incorporación del CuO.          
 
4.5 Espectroscopia Raman 
 
En un primer caso de estudio se analizó el un material mesoporoso SBA – 15, 
resultado que se encuentra y se compara con una referencia en la Figura 4.21 
siguiente; se aprecian notablemente las señales a los 485, 538, 790, 810 y 977 cm-1, el 
espectro observado es semejante a una sílice pura con la excepción de la señal a los 
977 cm-1 que es relevante para un sistema mesoporoso; las señales a los 790 y 810 
cm-1 corresponden a la vibración de los grupos siloxano (R1 – Si – R2), mientras tanto 
las vibraciones de anillos de grupos siloxano (Bc – Si – R) y por último la señal 
correspondiente a los 977 cm-1 se atribuye a las vibraciones superficiales de los 
grupos silanol (Si – OH), característico de la superficie de un SBA-15.    
 
 
 
Figura 4.21. Espectro Raman del material SBA-15 comparado a referencia [110, 111]. 
 
Posteriormente por la sensibilidad de la espectroscopia raman en la identificación de 
fases cristalográficas (debido a su gran sensibilidad), se realizó el análisis de 
                                                             
 
 
89 
identificación de fase presente en las muestras que contienen Ti en su composición; 
como se mencionó previamente con esta técnica es posible el dislumbrar las 
diferentes estructuras cristalinas del TiO2, la fase anatasa por ejemplo se identifica por 
mantener un espacio tetragonal centrado en caras perteneciente al grupo espacial 
D4h (I41 / amd) mantiene seis modos vibracionales activos para raman ubicados 
entre la región de 100 – 650 cm-1, lo cuales están ubicados en un material monocristal 
a los 144 (Eg), 197 (Eg), 399 (B1g), 513 (A1g), 519 (B1g) y 639 (Eg) cm-1 [112]. Mientras 
tanto la estructura rutilo que mantiene una estructura tetragonal simple y pertenece 
al grupo D4h (P42 / mnm), para este compuesto solo se cuentan cuatro modos 
normales de vibración activos para raman que son 143 (B1g), 447 (Eg), 612 (A1g) y 
826 (B2g) cm-1 [113, 114]. 
 
A continuación en la Figura 4.22 se observan los espectros de vibración raman 
correspondientes a las muestras de Ti-SBA-15 y la muestra de referencia de TiO2; en 
el primer caso la muestra TiO2 se observan presenta su señal con mayor intensidad a 
los 139 cm-1, que corresponde al modo de vibración (Eg), también se aprecian 
notablemente tres señales que corresponden a los siguientes modos de vibración 390 
(B1g),  512 (A1g)  y  633 (Eg) cm-1, por último en menor intensidad se ubica el modo de 
vibración a los 190 cm-1 correspondiente a (Eg); resultados que apegan a las señales 
esperadas para la fase anatasa del TiO2, pero con la observación que existe un 
desplazamiento lateral (hacia la izquierda) general de las señales, esto debido que la 
muestra comercial analizada cuenta con imperfecciones estructurales que no se 
encuentran en un monocristal, además las señales detectadas en esta muestra se 
asocian a las frecuencias de vibración características para el (Eg) corresponde a la 
vibración causada por el enlace Ti – O (tensión), mientras tanto el modo (B1g) se 
asocia a las vibraciones del enlace Ti – O – Ti (torsión). Para el caso de análisis de los 
materiales Ti-SBA-15 0.5 y Ti-SBA-15 1.0 es fácil apreciar las señales características 
para la fase anatasa, en el caso de la vibración más intensa la ubicamos a los 143 (Eg) y 
146  (Eg) cm-1 respectivamente, adicionalmente las vibraciones correspondientes a los 
modos (B1g),  (A1g)  y (Eg) de la fase anatasa se distinguen sin problema en ambos 
casos, por último la señal de menor intensidad del modo vibracional (Eg) también se 
encuentra presente en ambos espectros resultantes; además se observa un 
desplazamiento lateral en cada caso y esto es gracias a la información que 
proporciona la estructura mesoporosa de la SBA – 15,  también las señales en ambos 
casos se encuentran bien definidas porque la cantidad de Ti presente en la estructura 
fue igual o mayor a la cantidad presente de silicio (condiciones iniciales de síntesis), 
por lo cual las señales generadas por la SBA – 15 son de menor intensidad y se 
encuentran solapadas con las del TiO2. Adicionalmente como se mencionó 
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previamente en otras pruebas anteriores de caracterización, en estos materiales se 
generaron agregados óxidos en la superficie del soporte, los cuales generan que la 
intensidad de las diversas señales provocadas por los modos normales de vibración se 
vea incrementadas.       
 
 
  
 
Figura 4.22. Espectros de Raman de los materiales de Ti-SBA-15 y TiO2. 
 
Por otra parte en el caso del estudio del material Ti-SBA-15 2.0 (material con una 
menor presencia de Ti con respecto a la cantidad de Si, por las condiciones iniciales de 
síntesis), manifiesta un comportamiento semejante al de los materiales previamente 
descritos, porque se distingue sin problema la señal más intensa del modo de 
vibración a los 140 (Eg) cm-1, pero en el resto de las señales ocasionadas por los 
modos normales de vibración ubicados a los 390 (B1g),  512 (A1g)  y  633 (Eg) cm-1  se 
ven opacados (se distinguen con dificultad) por el efecto de las señales causados por 
los enlaces de la estructura mesoporosa; adicionalmente en el caso de la señal del 
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modo normal de vibración ubicada a los 190 (Eg) cm-1 se observa con mayor facilidad 
(comparado con las señales anteriores) esto gracias a que las señales generadas por la 
por la vibración de los enlaces de la SBA – 15 en este intervalo (~ 190 cm-1) son 
menores en comparación a las señales que se presentan en el intervalo ubicado entre 
los 300 – 700 cm-1. Con estos resultados es posible el afirmar que las señales 
detectadas para el Ti-SBA-15 2.0 son débiles pero corresponden a una fase anatasa del 
TiO2, ubicada en el interior del soporte mesoporoso; también cabe resaltar que la 
disminución de la intensidad de las señales indica un ensanchamiento de las bandas 
de vibración, lo cual está asociado con la presencia de altas frecuencias fononicas 
típica de materiales nanoestructurados, por lo cual los cristales presentan un tamaño 
menor a los 50 nm, resultado que concuerda con lo reportado en la determinación del 
tamaño de cristal por DRX (ecuación de Debye – Scherrer). 
 
Posteriormente se realizó el análisis de estudio raman a las muestras de ZnO; el cual 
es un semiconductor que presenta diversas estructuras cristalinas, la wurtzita 
(hexagonal) y la blenda de zinc (cubica). Para el caso de la estructura wurtzita 
pertenece al grupo espacial  P63mc, por lo cual el ZnO presenta cuatro señales 
características que se generan por los modos vibracionales correspondientes  que son 
330 (2E2), 379 (A1), 410 (E1) y 439 (E2) cm-1 para el caso de un bulk; pero en el caso 
de nanocristales de ZnO, por fenómenos de confinamiento cuántico la frecuencia del 
fonón en los modos vibracionales se ven estimulados lo que genera la formación de 
tres señales características que son 330 (E2), 436 (A1) y 582 (E1) cm-1, por lo tanto 
las bandas características se localizan entre el intervalo de los 300 – 600 cm-1 para la 
fase wurtzita y dependen del tamaño de cristal [115]. Mientras tanto para la 
estructura tipo blenda de zinc se encuentran tres modos de vibración típicos para 
raman que se encuentran a los 410 (E1), 480 (E2) y 840 (A1) cm-1 para materiales en 
bulk, por lo cual para aquellas estructuras que su resultados de análisis se encuentren 
en el intervalo entre los 400 – 850 cm-1 se considerara una blenda de zinc [116]. Para 
el caso de los modos de vibración (A1) corresponden a los fonones de vibración 
simétrica y los modos de vibración (E1) representan la frecuencia de vibraciones 
polares de fonones de los enlaces de Zn – O; para el caso de los modos de vibración 
(E2) se presentan dos modos, el primero es (1E2) que tiene una frecuencia simétrica 
alta asociada con los átomos de oxígeno y el segundo es (2E2) de baja frecuencia 
asociada por los subniveles de los átomos de Zinc.     
 
En la Figura 4.23 siguiente se muestran los espectros de vibración raman de los 
materiales Zn-SBA-15 y de la muestra de ZnO comercial; en el primer caso con el 
espectro de la muestra de referencia se observan diversas señales ubicadas a los 277 
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(2E2), 327 (A1), 376 (E1) y 433 (E2) cm-1, que son señales que corresponden a las 
señales de vibración raman de un bulk de ZnO, por lo que se está confirmando la 
presencia de una fase hexagonal en la estructura cristalina además el resultado 
obtenido concuerda con el arrojado por la determinación del tamaño de cristal por 
DRX que afirma que el tamaño de este material se encuentra por arriba de los 50 nm; 
adicionalmente las señales descritas manifiestan un desplazamiento lateral (hacia la 
izquierda) esto debido a que las impurezas presentes en la estructura de este material 
lo cual propicia el reajuste en la posición vibracional; por último también en el 
espectro del ZnO se observan un par de señales de modos de vibración en las pociones 
150 cm-1 y 707    cm-1, las cuales corresponden a señales generadas por impurezas 
(desconocidas) presentes en el compuesto, lo cual ratifica lo observado en el análisis 
de DRX de este compuesto (existe la posibilidad que contenga un bajo porcentaje en 
Al, Ti, Si, Mg) debido a la pureza de la  muestra comercial. 
 
Para el caso de los materiales Zn-SBA-15, por tratarse de materiales de ZnO 
aglomerados en escala nanométrica en los soportes de SBA – 15 con tamaños de 
cristal menores a los 50 nm (determinados por el análisis DRX), se esperaría que las 
señales de modos de vibraciones raman de estos materiales sean las tres señales 
generadas por confinamiento cuántico de nanomateriales de ZnO entre los 330 (E2), 
436 (A1) y 582 (E1) cm-1, por lo cual en el material Zn-SBA-15 0.5 y el Zn-SBA-15 1.0 
(que son materiales en los cuales la proporción de Zn es mayor en comparación con el 
Si, por condiciones iniciales de síntesis) muestran las señales de vibración raman 
correspondientes ubicados a los 328, 433 y 576  cm-1 (en el primer caso); y también a 
los 330, 436 y 581 cm-1 (para el segundo caso), las cuales demuestran la presencia de 
la fase wurtzita de nanomateriales de ZnO aunque las señales detectadas presentan un 
ligero desplazamiento lateral en la posición de algunas señales ocasionadas por la 
aportación de las señales generadas por la incorporación a la estructura mesoporosa, 
también las señales detectadas muestran un ensanchamiento de las mismas bandas 
asociado a las elevadas frecuencias fononicas de nanomateriales, por lo cual se 
confirma que el tamaño de cristal presente en estas muestras es menor a los 50 nm; 
adicionalmente en estas muestra se vislumbran señales adicionales alrededor de los 
199 – 201 cm-1 y entre los  654 – 664 cm-1, las cuales se deben a la aportación por las 
vibraciones que se generan por  el soporte (SBA – 15) enlazado con los átomos de zinc 
del semiconductor.        
 
Posteriormente para el caso del análisis de la muestra Zn-SBA-15 2.0 (material con 
menor relación de Zn en comparación al Si presente en la estructura), también 
muestra tres señales de vibración raman características, ubicados a los 331 (E2),     
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436 (A1) y a los 580 (E1) cm-1,  lo cual nos indica que se trata de una fase wurtzita del 
ZnO a una escala nanométrica y este resultado corresponde a lo observado en el 
análisis de determinación de tamaño de cristal mediante DRX; las señales observadas 
se ubican en las posiciones reportadas previamente en literatura,  con un ligero 
desplazamiento lateral  propiciado por las señales generadas por el soporte 
mesoporoso. También en este caso las señales observadas en este espectro se ven 
ensanchadas por la aportación de las elevadas frecuencias fononicas de 
nanomateriales, lo que confirma que estos materiales presentan un tamaño menor a 
los 50 nm.  
 
 
 
 
Figura 4.23. Espectros de Raman de los materiales de Zn-SBA-15 y ZnO. 
 
Por último para el caso del análisis raman de las muestras de cobre, es posible el 
diferenciar la fase monoclínica del CuO perteneciente al grupo espacial C2/c, y la fase 
cubica del Cu2O perteneciente al grupo espacial Pn3m gracias a sus diferentes señales 
de modos normales de vibración característica; para el caso de los cristales de CuO los 
modos de vibración raman se ubican en un intervalo entre los 290 – 650 cm-1, en 
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específico ubicamos tres señales a los 297 (Ag),  344 (1Bg) y  629 (2Bg) cm-1, las cuales 
corresponden a las diversas vibraciones generadas por el enlace formado entre los 
Cu-O-Cu [117, 118]; mientras tanto las señales correspondientes a las vibraciones 
raman correspondientes al Cu2O las ubicamos en el intervalo entre los 100 – 650 cm-1, 
las cuales son seis señales características que se ubican en específico a los 109 (Bu), 
146 (Au), 214 (Ag), 409 (Au), 517 (Bu) y 628 (Bg) cm-1 [119, 120]; es importante el 
remarcar que para este tipo de materiales las señales se conservan en el caso de un 
material en bulk (tamaños de cristal superiores a los 50 nm) y también en cristales de 
escala nanométrica (tamaños de cristal menores a los 50 nm) [121]. 
 
 
  
 
Figura 4.24. Espectros de Raman de los materiales de Cu-SBA-15 y CuO. 
 
Por ultimo en la Figura 4.24 siguiente se tienen los espectros de vibración raman de 
los materiales Cu-SBA-15 y la muestra de referencia de CuO; en el primer caso  de la 
muestra de referencia se observan diversas señales de vibración, las principales se 
ubican a los 203 (Ag) y 448 (Bg) cm-1, que son dos de las tres señales típicas de un CuO 
                                                             
 
 
95 
aunque existe claramente un corrimiento lateral (cuando se compara con el resultado 
de literatura) esto debido en gran medida a las imperfecciones presentes del cristal, 
adicionalmente  se encuentran diversas señales dentro del intervalo correspondiente 
que se ubican a los 409, 560, 695 y 775 cm-1, las cuales no se pueden asociar a al CuO, 
pero si es posible ser asociadas a la presencia de hidróxido de cobre (CuOH) que se 
encuentra en una proporción menor al 8 % en peso, esto gracias a que no se aprecia 
considerablemente en el análisis de DRX realizado a esta muestra (esto se debe al 
límite de percepción de la técnica). Por último se aprecian diversas señales en los 
extremos del espectro que son consideradas vibraciones de compuestos inorgánicos 
que acompañan la muestra (recordando que este material presenta una pureza 
alrededor del 97 %) y también presentaría problemas de detección por el análisis de 
DRX realizado al material.  
 
Para concluir se incluye de manera generalizada para los tres diferentes materiales de 
Cu-SBA-15 se observan las dos señales características de un CuO, la primera se 
encuentra en el intervalo entre los 483 – 495 cm-1 y la segunda señal se observa entre 
600 – 602 cm-1 (según cada caso), adicionalmente como un caso excepcional el 
material Cu-SBA-15 2.0 presenta la tercer señal típica del CuO las cual se encuentra 
ubicada a los 284 cm-1, por lo cual es posible afirmar que en estos materiales se cuenta 
con la presencia del CuO en la estructura; también en estos espectros se observan 
diversas señales adicionales por debajo de los 290 cm-1 y también por encima de los 
650 cm-1 (es decir señales que se encuentran por fuera del intervalo del CuO) las 
cuales se atribuyen a las contribuciones de los enlaces del soporte mesoporoso; 
también las señales observadas correspondientes a la estructura del CuO presentan 
un desplazamiento lateral esto debido a en gran motivo a la presencia de las señales 
generadas por el soporte mesoporoso. Para finalizar se contempla que para los tres 
materiales de CuO incorporado al soporte mesoporoso las señales presentes muestran 
un comportamiento de ensanchamiento en su base, por lo cual en base a los 
comentarios previos en los análisis previos, los resultados se refieren a que las 
muestras de Cu-SBA-15 presentan tamaños de cristal con escala nanométrica 
(tamaños menores a 50 nm) semejante a los resultados obtenidos por DRX.      
 
4.6 Microscopia Electrónica de Barrido (SEM, EDS)  
 
En la Figura 4.25 muestra las micrografías de SEM de la muestra de SBA – 15, de la 
cual a los X5000 (Fig. 4.25 A) se observa un arreglo en forma hileras lineales de 
partículas de óxido de silicio y a los X20,000 (Fig. 4.25 B) se confirma que las hileras 
están formadas por partículas de forma semejante a la faba asturiana, que presentan 
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tamaño uniforme además de contar con una textura firme, por último a los X100,000 
(Fig. 4.25 C) se observa más de cerca la superficie homogénea de la estructura que 
presenta un ligero ordenamiento semejante al hexágono.   
 
 
 
Figura 4.25. Micrografías de SEM a diversos aumentos de la muestra SBA-15. 
 
 
    
Figura 4.26. Micrografías de SEM de los diferentes materiales de Ti-SBA-15. 
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Posteriormente en la Figura 4.26 se encuentran las micrografías de SEM de los 
materiales Ti–SBA–15, de las cuales en primer instancia se mantienen las 
conformaciones iniciales del (estructuras de partículas con forma semejante a la faba 
asturiana pero conformando un arreglo lineal) soporte; con tamaños de partículas que 
van desde un poco más de los 350 nm de ancho, y con longitudes que superan los     
950 nm. También es posible el añadir que la superficie de lisa y firme del soporte 
presenta la formación de pequeñas estructuras de TiO2, lo que genera una superficie 
heterogénea y rugosa (que en algún punto provoca la formación de algunos poros, 
esto debido a que las nanopartículas se encuentran aglomeradas y dejan un espacio 
entre sí). 
 
 
 
Figura 4.27. Micrografías de SEM de los diferentes materiales de Zn-SBA-15. 
 
De igual manera en la Figura 4.27 se observan las micrografías de SEM de las 
muestras de Zn–SBA–15; de estas imágenes se observa en primer lugar la formación 
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de arreglos (y se mantiene el comportamiento lineal que presenta la SBA-15) de 
partículas de forma semejante a la faba asturiana del soporte, las cuales mantienen un 
tamaño menor a los 400 nm de anchura y con un tamaño poco mayor a los 950 nm  de 
longitud; también en este caso se observan diversos agregados dispersos de diversos 
tamaños de óxidos metálicos (ZnO) sobre la superficie de las partículas (con una 
tonalidad más clara en la imagen). En comparación a los materiales anteriores (Ti-
SBA-15) los agregados presentan una mayor consolidación (son agregados de mayor 
tamaño y son más notorios a simple vista en la superficie del material), por lo cual la 
superficie rugosa, la cual se ve incrementada mientras la proporción de ZnO presente 
en la muestra se ve aumentada.      
 
 
 
Figura 4.28. Micrografías de SEM de los diferentes materiales de Cu-SBA-15. 
 
 
Por último en la Figura 4.28 se tienen las micrografías de SEM de los materiales 
semiconductores de Cu–SBA–15, de las cuales se mantienen en un primer plano las 
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partículas de forma y tamaños constantes (semejantes a la faba asturiana), pero con la 
diferencia que el comportamiento lineal que presenta un material mesoporoso      
SBA-15 pierde ese orden debido a la incorporación del CuO en estos semiconductores; 
también se vislumbra la formación de agregados del óxido metálico sobre la superficie 
del soporte (aunque en menor proporción que en los materiales anteriores), por lo 
cual la superficie muestra una textura rugosa (debido a la consolidación de los 
agregados formados), la superficie es heterogénea por lo que existe la formación de 
porosidad generada por los espacios generados entre nanopartículas (que se 
distinguen con tonalidad más clara en las imágenes).  
 
Después de realizar el análisis de la textura de los materiales, se realizó el estudio de 
dispersión elemental en la superficie empleando un detector de dispersión de rayos X 
(EDS), para confirmar en primer punto la dispersión homogénea del óxido metálico y 
en segundo caso el verificar la proporción del compuesto metálico incorporado al 
soporte. En la Figura 4.29 siguiente se observan las imágenes del análisis EDS de la 
muestra de Ti-SBA-15 1.0, en la cual se tiene una dispersión homogénea de las señales 
de los diversos átomos que componen la estructura del material, los resultados 
obtenidos de dispersión elemental de la muestra se encuentran más adelante en la 
Tabla 4.6. Para el caso del material Zn-SBA-15 1.0 el análisis EDS se muestra en la 
Figura 4.30, en donde se tiene una dispersión atómica homogénea y constante en la 
superficie del semiconductor  analizado; de igual manera que en el caso anterior los 
resultados del porcentaje elemental obtenido se mostraran más adelante en Tabla 4.6.       
 
 
 
Figura 4.29. Imágenes del análisis EDS del material Ti-SBA-15 1.0. 
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Figura 4.30. Imágenes del análisis EDS del material Zn-SBA-15 1.0. 
 
Posteriormente se realizó el análisis de elemental (EDS) a una muestra de Cu-SBA-15  
2.0, de la cual en la Figura 4.31 se encuentra el espectro que muestra las señales 
generadas por cada elemento en la composición del compuesto. Los datos resultantes 
de la composición elemental de esta muestra se encuentran resumidos más adelante 
en la Tabla 4.6.     
 
 
 
Figura 4.31. Imágenes del análisis EDS del material Cu-SBA-15 2.0. 
 
Es importante recordar que durante el proceso de síntesis de los materiales se 
consideró la incorporación molar del óxido metálico en el soporte mesoporoso 
considerando una relación molar de SiO2/M+O- de 1.0, 2.0 y 0.5; en donde M+  
corresponde a Ti, Zn y Cu, y la relación molar de 2.0 es la que representa la mayor 
cantidad de óxido de silicio, y la relación de 0.5 representa la menor relación de óxido 
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de silicio. Por lo cual el método de síntesis se apegó para que las muestras analizadas 
por EDS presenten las siguientes relaciones molares. 
 
𝑇𝑖 − 𝑆𝐵𝐴 − 15 =   
[𝑆𝑖𝑂2]
[𝑇𝑖𝑂2]
 =  1.0 
 
𝑍𝑛 − 𝑆𝐵𝐴 − 15 =   
[𝑆𝑖𝑂2]
[𝑍𝑛𝑂]
 =  1.0 
 
𝐶𝑢 − 𝑆𝐵𝐴 − 15 =   
[𝑆𝑖𝑂2]
[𝐶𝑢𝑂]
 =  2.0 
 
Por lo cual con la información recopilada del análisis EDS (posterior a la síntesis del 
material) en la Tabla 4.6 de los porcentajes en masa y porcentaje atómico; es posible 
el determinar la relación molar real que se tiene en cada material el cual se desarrolló 
a continuación. 
 
Tabla 4.6. Determinación del porcentaje elemental de los diversos materiales. 
 
Elemento % Peso % Atómico Muestra 
O 49.3 57.48 Ti-SBA-15 1.0 
Si 26.46 23.96 
Ti 24.23 18.55 
    
O 43.68 46.09 Zn-SBA-15 1.0 
Si 24.36 26.74 
Zn 31.93 27.18 
    
O 54.7 50.16 Cu-SBA-15 2.0 
Si 37.32 27.26 
Cu 17.98 22.58 
 
 
Por lo cual se requiere tener presente lo siguiente: 
 
 1 mol SiO2   =  60.086 g                                  •    PA Si  =  28.086  g/mol 
 
 1 mol TiO2  =   79.867 g                                  •    PA Ti  =  47.867  g/mol 
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 1 mol ZnO   =   81.381 g                                  •    PA Zn  =  65.381  g/mol 
 
 1 mol CuO   =   79.546 g                                  •    PA Cu  =  63.546  g/mol 
 
Y con base a los resultados reflejados en la Tabla 10 anterior se determinó lo 
siguiente: 
 
𝑇𝑖 − 𝑆𝐵𝐴 − 15 =   
[𝑆𝑖𝑂2]
[𝑇𝑖𝑂2]
 =  
51.259  𝑔
30.952  𝑔
 =   1.65 
 
𝑍𝑛 − 𝑆𝐵𝐴 − 15 =   
[𝑆𝑖𝑂2]
[𝑍𝑛𝑂]
 =  
57.206  𝑔
33.831  𝑔
 =   1.69 
 
𝐶𝑢 − 𝑆𝐵𝐴 − 15 =   
[𝑆𝑖𝑂2]
[𝐶𝑢𝑂]
 =  
58.318  𝑔
28.105  𝑔
 =   2.074 
 
Con base al cálculo anterior se observa que existe una diferencia entre el valor 
esperado y el obtenido, dicha diferencia es atribuible en primer instancia a la pureza 
de los reactivos utilizados, en segundo la exactitud de los instrumentos de medición 
empleados, en tercero por errores del experimentador durante la medición en las 
cantidades utilizadas, y por ultimo errores de redondeo de valores determinados.   
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CAPITULO 5 
Evaluación Fotocatalítica 
 
 
 
Cuando hables, procura que tus palabras sean mejores que el silencio.  
Proverbio Indio. 
 
 
5.1 Resultados Experimentales       
 
Como se mencionó en la metodología se realizaron pruebas de evaluación 
fotocatalítica empleando los materiales semiconductores sintetizados y 
caracterizados estructuralmente y texturalmente; para llevar a cabo estas pruebas de 
evaluación se recurrió a un sistema de reacción de cuarzo con una solución problema 
de 10 % volumen de glicerol en agua, pero también se requiere de una fuente 
luminiscente por lo cual se utilizó una lámpara oscura de Hg comercial en espiral 
marca LUMINACTION ES10BLB, de 130 V y 10 W; la cual por indicaciones del 
proveedor presenta una iluminación a los 365 nm. Para conocer la región de emisión 
(longitud de onda de emisión) del espectro de nuestra fuente luminiscente se realizó 
un estudio empleando un espectroradiómetro StellarNet Inc C-SR-50, con lo que se 
obtuvo el espectro correspondiente (Figura 5.1). Con base al resultado obtenido del 
escaneo realizado, se comprueba que la lámpara emite en diferentes longitudes de 
onda, pero en gran proporción de dicha emisión corresponde a los 365 nm; 
adicionalmente también se confirma que se tiene una emisión considerable (cerca del 
50 % de la emisión) dentro de la región a los 350 nm (ambas señales ubicadas en la 
región ultravioleta del espectro electromagnético), por último se encuentran señales 
de emisión en una menor proporción (a los 406 nm y a los 437 nm) dentro de la 
región visible del espectro electromagnético.  
 
Retomando el requerimiento energético de los diversos materiales semiconductores, 
se sabe que para los materiales de con Ti se requiere un energía que se encuentre en 
el  intervalo entre 383 – 418 nm de longitud de onda; para el caso de los materiales Zn 
dentro de su estructura se requiere de una energía ubicada entre los 393 – 419 nm de 
longitud de onda (una energía semejante a los materiales con Ti), y por último en el 
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caso de los semiconductores de Cu se requiere de una menor energía ubicada en el 
intervalo de 821 – 870 nm de longitud de onda. Por lo cual la fuente luminiscente 
empleada cubre con los requerimientos energéticos de los diversos materiales 
sintetizados, es necesario el recordar que aunque la energía para el salto electrónico 
entre bandas se encuentra cuantizada, el contar con una energía mayor a la marcada 
en el primer salto energético es benéfico para el proceso, esto porque al contar con 
una mayor energía que la que se necesita para el salto; esto propiciara que el salto 
electrónico se lleve a cabo a niveles superiores (bandas con brecha energética más 
amplia), lo que beneficia a la difusión de los excitones (pares hueco – electrón) en la 
estructura del material.      
 
 
 
Figura 5.1. Espectroradiómetro e imagen de la lámpara de ES10BLB de 10 W. 
 
Una vez definida la fuente luminiscente para  el proceso fotocatalítico, se realizaron 
dos evaluaciones diferentes en el primer caso (A) una de las evaluaciones es 
utilizando la solución en condiciones normales (presión atmosférica y temperatura 
ambiente) que se encuentra un medio de reacción neutro es decir un pH de 7.0,  pero 
en el segundo caso (B) se consideró que para mejorar las condiciones de reacción se 
utiliza un medio alcalino con pH 12.5, por lo que se recurre a una solución de NaOH 
para alcanzar estas condiciones. Por lo cual en un primer paso se requiere saber si la 
molécula de glicerol reacciona solo por efecto de fuente luminiscente (luz irradiada), 
es decir el corroborar que en el sistema se presente un efecto de fotolisis, por lo cual 
se detalla a continuación.  
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5.1.1 El efecto de la fotolisis en el sistema de reacción  
 
Como parte crucial de la prueba se corroboro el efecto de la luz en el sistema de 
reacción en sus dos modalidades caso (A) y (B); el comportamiento cinético de la 
solución problema se monitoreo mediante espectroscopia de UV – Vis de líquidos 
(equipo Varian Cary I); por lo cual en la Figura 5.2 siguiente se muestran los espectros 
de UV – Vis de la solución previamente a las dos diferentes condiciones de reacción, en 
el primer caso (A) se observa una señal correspondiente a la molécula de glicerol 
alrededor a los 195 nm y una absorbancia de 1.9, mientras tanto en el segundo caso 
(B) con el ajuste al medio de reacción la señal presenta un desplazamiento lateral 
(hacia la derecha) hasta los 230 nm además de incrementar la señal de absorbancia 
hasta los 2.6; esto se debe a que el medio alcalino de reacción modifica 
tautomericamente la molécula de glicerol (generando la aparición de grupos 
carboxilo) y modificando las condiciones de la reacción [122].    
 
 
 
Figura 5.2. Espectros de UV-Vis de las soluciones (casos A y B) previamente a  
la irradiación con la fuente luminiscente. 
 
Posteriormente contando con el sistema de reacción lista para operar se realizó una 
irradiación luminiscente (con la fuente descrita previamente) durante 180 minutos, 
durante los cuales se monitoreo el comportamiento de las soluciones durante 
diferentes intervalos de tiempo, es importante el recalcar que para generar la 
formación de las especies iniciadoras de la reacción (radicales libres) normalmente se 
recurre a emplear fuentes ricas en oxígeno, ozono, chorros de aire o micro dosis de 
peróxido de hidrogeno (H2O2); pero como lo que se buscó conocer la aportación 
únicamente de la fuente luminiscente se procedió a realizar el análisis sin contar con 
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estas fuentes generadoras de radicales libres. En la Figura 5.3 siguiente se muestran 
los comportamientos (en ambos casos) posteriormente a la irradiación luminosa.     
    
 
 
Figura 5.3. Espectros de UV-Vis de las soluciones (casos A y B) posteriormente a  
la irradiación con la fuente luminiscente. 
 
Se observa el primer caso (A) se observa la señal característica a los 195 nm a un 
tiempo (T 0 a) antes de encender la fuente luminiscente, la cual se mantiene constante 
al momento de encender la lámpara (T 0 b); después de esto el comportamiento de las 
señales con respecto al tiempo se mantiene en la misma posición solo con una ligera 
disminución en la absorbancia (de 1.9 a 1.8) después de 180 minutos, lo que 
corresponde a una disminución del 5.3 % (es decir que se mantiene una solución al 
9.47 % volumen de glicerol en agua) utilizando la Ley de Beer – Lambert. Para el 
segundo caso (B) después de adicionar el NaOH para modificar el medio a un alcalino 
se observa la señal correspondiente a los 235 nm, y al igual que en el caso anterior se 
vislumbra una ligera disminución en la posición de la absorbancia (de 2.6 a 2.5) lo que 
corresponde a una disminución del 3.85 % (es decir que se mantiene una solución de 
9.61 % volumen de glicerol en agua). Con base en estos resultados es posible afirmar 
que el efecto de la fotolisis (descomposición de la molécula por efecto de la luz) es 
muy bajo porque en uno de los casos (A) se presenta una perdida poco mayor al 5 % 
después de un periodo de 3 hrs, que comparado con el efecto de la reacción 
empleando semiconductores es una eficiencia muy baja (debido a que se alcanzan 
conversiones cercanas al 100 %).  
 
Adicionalmente como se mencionó previamente una reacción fotocatalítica se puede 
dividir en dos tipos dependiendo en donde ocurra la excitación inicial del proceso 
fotocatalítico, en primer lugar es la reacción catalizada que es el caso en donde la 
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radiación se realiza sobre los compuestos orgánicos (solución problema) y de 
denomina reacción catalizada, lo cual no se apega a lo sucedido en nuestro sistema 
porque la solución problema prácticamente no cambio después de la irradiación. En el 
otro escenario se encuentra la reacción sensibilizada que es aquella que ocurre 
cuando la radiación se lleva a cabo en el material fotocatalizador, que se apega más al 
sistema de reacción que se utilizó en este proyecto (se apreciara más adelante).     
 
Después de conocer el efecto de la fuente luminiscente en el proceso fotocatalítico, 
otro de los factores a considerar es el efecto de la fuente generadora de radicales 
libres (iniciadores de la reacción) por lo cual se realizaron las evaluaciones 
correspondientes para confirmar el efecto del peróxido de hidrógeno en el sistema.   
 
5.1.2 Efecto catalítico del H2O2 en el sistema fotocatalítico     
 
Para verificar el efecto que tiene el peróxido de hidrógeno (H2O2) en el sistema 
fotocatalítico empleado, se realizaron las pruebas correspondientes en donde se 
colocaron las soluciones pertinentes (A) y (B), y en este caso sin emplear materiales 
fotocatalizadores, y sin utilizar el efecto de la fuente luminiscente, en este caso solo se 
adicionaron 0.5 ml de H2O2 al comenzar la evaluación; con lo cual se corroboro el 
comportamiento cinético causado por la adición de este compuesto (durante 180 min. 
analizando muestras a diversos intervalos de tiempo), empleando espectroscopia de 
UV – Vis para el análisis; en la Figura 5.4 siguiente se muestran los espectros 
correspondientes al comportamiento de la reacción para los casos (A) y (B).   
 
 
 
Figura 5.4. Espectros de UV-Vis de las soluciones (casos A y B) posteriormente a  
la incorporación de H2O2 al sistema de reacción. 
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Como se aprecia en las imágenes anteriores, en el primer caso (A) se tiene la señal que 
corresponde a la presencia del glicerol en un tiempo (T 0 a) y posteriormente a la 
adición del H2O2 (T 0 b)  se observa un cambio radical en el comportamiento del 
espectro debido a un ensanchamiento de la banda y de igual manera un 
desplazamiento lateral, lo cual es ocasionado a un gran número de especies químicas 
(derivados y subproductos del glicerol) que se encuentran en ese momento; los cuales 
presentan señales solapadas y muy cercanas una de otra, lo que genera el 
ensanchamiento de la señal. Posteriormente se observa una rápida y paulatina 
estabilización en la posición a los 215 nm, señal que no cambio de intensidad ni de 
posición durante el resto de la evaluación (se tiene una mezcla de grupos de ácidos 
carboxílicos desarrollados R-COOH a los λ ≈ 206 nm y grupos de ácidos carboxílicos 
cortos H-COOH a los λ ≈ 225.2 nm) [123, 124], lo que significa que el rol del H2O2 
efectivamente es el de generar radicales iniciadores de la reacción pero no son los 
causantes de que la reacción continúe durante todo el periodo de evaluación. 
 
En el segundo caso (B) se observa en un primer punto (T 0 a) la señal correspondiente 
a la solución de glicerol con un medio alcalino (pH 12.5 con solución de NaOH), 
inmediatamente después de la incorporación del H2O2 de determino un (T 0 b)  el cual 
muestra un comportamiento idéntico, es decir que el adicionar el peróxido no altero el 
medio de reacción, porque al modificar el medio de reacción a un sistema alcalino la 
molécula de glicerol interacciono con el medio dando lugar a la formación de 
tautomería (de glicerol), y como el medio contiene un exceso de OH- el adicionar una 
pequeña cantidad de peróxido (0.5 ml comparados con los 250 ml de la solución) no 
genera un cambio significativo en la cantidad de radicales libres presentes en el 
medio. Posteriormente durante toda la evaluación el comportamiento de las señales 
resultantes muestra un comportamiento constante (tanto en posición, intensidad y 
ancho de banda) durante todo el intervalo de evaluación (presencia de subespecies 
del tipo cetonas a los λ ≈ 247 nm) [123, 124], lo que significa que el incorporar el H2O2 
en este sistema no es el causante de esta reacción con el glicerol. Después de llevar a 
cabo el estudio del efecto del peróxido en el sistema, el paso que continua es el 
verificar las propiedades fotocatalíticas del material mesoporoso  SBA – 15, por lo cual 
se requiere de evaluar en ambos escenarios.  
              
5.1.3 Efecto fotocatalítico de la SBA-15 en el sistema     
 
Para continuar con el análisis, se realiza la evaluación al material mesoporoso SBA-15, 
como se comprobó en la caracterización el ancho de la brecha de banda de del soporte 
se encuentra por fuera del intervalo de un semiconductor (6.11 eV), por lo que se 
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requiere de una longitud de onda de 203 nm para generar el salto electrónico, la cual 
es una energía muy elevada y la fuente luminiscente irradia energía en una longitud 
de onda de 350 nm.  Para la evaluación se emplearon las soluciones correspondientes 
para ambos casos (A) y (B), también se emplearon 0.5 ml de H2O2 como agente 
iniciador de radicales libres, de igual forma se recurrió a un sistema de recirculación 
de agua (en la chaqueta de enfriamiento del reactor) para mantener constante la 
temperatura durante la evaluación, adicionalmente por cada reacción se utilizaron 
0.25 g de catalizador de SBA-15 que fueron iluminados por la fuente luminiscente 
descrita previamente. En la Figura 5.5 siguiente se muestran los espectros del 
comportamiento cinético de las evaluaciones fotocatalítica.    
 
 
 
Figura 5.5. Espectros de UV-Vis de las soluciones (casos A y B) empleando la  
SBA-15 como material semiconductor. 
 
En el caso (A) se observa al tiempo (T 0 a) una señal característica a la presencia del 
glicerol, después de la adición del H2O2 (T 0 b) se tiene la señal con mayor anchura y 
de mayor intensidad por el efecto del peróxido (desplazamiento causado por el H2O2 
visto en el escenario anterior), posteriormente el resto de las señales se observan con 
un comportamiento constante y ubicados en una región definida; esto es por que 
como se mostró en el efecto de fotolisis se tiene una ligera pérdida por efecto de la luz, 
al cual también se debe de adicionar el efecto de adsorción de la molécula de glicerol 
en el soporte mesoporoso que disminuye su intensidad (por que la concentración en 
el medio disminuyo debido a las moléculas adheridas al material soporte); lo cual 
demuestra que el soporte de sílice no presenta actividad catalítica en un medio de 
reacción neutro. Para el segundo caso (B) inicialmente se vislumbran inicialmente las 
señales respectivas a la presencia del glicerol y el medio alcalino (según cada caso), 
posteriormente se durante la evaluación se observa un comportamiento en las señales 
que presentan un desplazamiento lateral (propiciado por el efecto del peróxido en el 
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medio de reacción), de forma específica y dentro de una región determinada; este 
comportamiento se atribuye al efecto que presenta la lámpara en el medio y la 
adsorción de las moléculas con el material soporte, el cambio que se nota (en 
comparación al primer caso) la intensidad en la absorbancia aumento debido al efecto 
del medio alcalino.  
 
Tabla 5.1. Efectos en la reacción de diversos parámetros en el proceso. 
 
A) Medio reacción (pH = 7) 
Reacción λ max (nm) Abs max Efecto fotocatalítico 
Fotolisis 195 1.9 Disminución Concentración en un 5.3 %  
Peróxido  215 2.75 Formación Ácidos Carboxílicos de cadena larga 
SBA-15 230 3.2 Adsorción - Desorción superficial (formación de 
subespecies de carbonilos por efecto del H2O2) 
B) Medio reacción (pH = 12.5) 
Reacción λ max (nm) Abs max Efecto fotocatalítico 
Fotolisis 235 2.6 Disminución Concentración en un 3.8 % 
Peróxido  247 3.6 Formación de Cetonas 
SBA-15 240 3.5 Adsorción - Desorción superficial (formación de 
subespecies de carbonilos por efecto del H2O2) 
 
Por lo visto en los eventos de evaluación anteriores, es posible el afirmar que tanto el 
efecto de la luz, el efecto catalítico del peróxido y el efecto catalizador del soporte no 
son motivos suficientes para generar la descomposición fotocatalítica total de la 
molécula de glicerol, (es posible despreciar el efecto de los eventos anterior 
mencionados) y el efecto de la reacción de descomposición de glicerol se atribuye a 
los semiconductores empleados (que se mencionaran a continuación).   
 
5.1.4 Efecto fotocatalítico del Ti-SBA-15 y el TiO2 en el sistema    
 
Con las evaluaciones realizadas previamente a los diferentes parámetros que se 
involucran en la reacción fotocatalítica (pero como se observó el efecto que generan 
en el proceso es mínimo), ahora bien en necesario el evaluar el efecto de los 
materiales fotocatalizadores durante la reacción, por lo que los primeros en ser 
evaluados fueron los semiconductores de titanio. El material Ti-SBA-15 2.0 es el que 
presenta la menor proporción de Ti en su composición por lo que se esperó que su 
comportamiento fotocatalítico presente semejanzas al comportamiento que presento 
la SBA-15 (debido a que en su mayor proporción se trata del material soporte). En la 
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Figura 5.6 siguiente se muestran los espectros del comportamiento cinético en ambos 
casos (A) y (B).    
 
 
 
Figura 5.6. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
Ti-SBA-15 2.0  como semiconductor. 
 
En el primer de los casos, es decir el escenario (A), se observa que con el paso del 
tiempo se presenta una ligera tendencia a un desplazamiento lateral de los 195 nm 
hasta los 210 nm, además de observarse un incremento en la absorbancia hasta un 
2.75 lo cual muestra que durante reacción, la molécula de glicerol se convierte en 
subespecies de ácidos carboxílicos (λ ≈ 206 nm) [85, 88], aunque en gran medida hay 
presencia de glicerol; en el segundo caso, o escenario (B) con el cambio del medio de 
reacción se observa una mejora en el avance de reacción (debido a la presencia de los 
radicales OH-) lo cual muestra un mayor desplazamiento lateral hacia la derecha 
desde los 195 nm hasta los 250 nm y se alcanzó una absorbancia cercana a 4 lo que 
nos indica una mayor presencia de subespecies del tipo cetonas (λ ≈ 247 nm) [123, 
124] conforme avanza la reacción, aunque por la forma de la banda existe presencia 
del glicerol en la mezcla.   
 
Otra de las evaluaciones es la realizada con el Ti-SBA-15 1.0 (material con la relación 
intermedia de titanio incorporado a la estructura) para ambos casos (A) y (B), 
resultados cinéticos que se encuentran en los espectros observados en la Figura 5.7 
siguiente. En el caso del primer escenario (A) se observa en el tiempo (T 0 a) la 
presencia del glicerol en el medio, posteriormente al tiempo (T 0 b) se tiene un medio 
muy reactivo gracias a la presencia del H2O2, lo que genera la  formación de nuevas 
especies ubicadas alrededor de los (λ ≈ 230 nm) y son señales típicas de especies de 
ácidos carboxílicos cortos; señales que incrementan su intensidad (en absorbancia 
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cerca de 3.3) con el transcurso del tiempo debido al incremento en el número de 
especies de este tipo.  En la evaluación que se llevó a cabo con el Ti-SBA-15 1.0 para el 
segundo escenario (B), o medio alcalino se contempla una mejora en el avance de 
reacción comparada con el escenario anterior, debido a que dentro de los primeros 60 
min se alcanzan las mismas condiciones que en el escenario anterior (especies de 
ácidos carboxílicos cortos a los aprox. a los λ ≈ 230 nm, y absorbancia cercana a los 
3.4); pero en el tiempo restante de la reacción el comportamiento de la curva 
mantiene su desplazamiento lateral hasta los λ ≈ 250 nm y una absorbancia máxima 
de 4, lo que demuestra el avance de reacción en proceso de descomposición del 
compuesto de glicerol alcanzando la formación de grupos de cetonas en el medio 
[123].   
 
 
 
Figura 5.7. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
Ti-SBA-15 1.0 como semiconductor. 
 
Con lo que se observa que el exceso en la presencia de los iones OH- en el medio 
alcalino contribuye de manera significativa en el desarrollo del proceso fotocatalítico; 
esto gracias que se propicia la formación de radicales OH• en el medio, los cuales 
generan un avance en la reacción y que se refleja en la formación de especies 
(derivados de carbonilos) más desarrollados. Para los materiales te titanio soportados 
sobre la SBA-15, hace falta mencionar la evaluación realizada con el semiconductor    
Ti-SBA-15 0.5, que es el material que presenta una mayor proporción de titanio en 
comparación a los semiconductores anteriores, que como se mencionó en los 
resultados de caracterización se incorporó el TiO2  en las estructura del soporte 
mesoporoso, pero también se formaron agregados de diversos tamaños y formas en la 
superficie del soporte. En la Figura 5.8 se muestran los comportamientos cinéticos de 
reacción de los diferentes medios de reacción, es decir los casos (A) y (B). 
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Figura 5.8. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
Ti-SBA-15 0.5  como semiconductor. 
 
En el primer caso (A) se observa un desplazamiento lateral de la banda principal 
desde los λ ≈ 195 nm hasta los λ ≈ 235 nm, y se alcanza una absorbancia de 2.7 hasta 
los 3.3  que corresponde a la formación de ácidos carboxílicos de cadena corta las 
cuales se incrementan conforme transcurre el tiempo. En el caso del segundo 
escenario o medio alcalino de reacción (B), se contempla un desplazamiento lateral 
hasta los λ ≈ 250 nm y una absorbancia máxima de 4 que se asocia a la formación de 
grupos cetonas, las cuales se incrementan conforme transcurre el tiempo [85, 123]. 
Característica que demuestra que la reacción muestra un comportamiento semejante 
al de los casos anteriores, es decir que la presencia del medio alcalino mejora de 
manera significativa las propiedades fotocatalíticas del sistema de reacción.   
 
Para contar con una referencia del efecto del soporte en la actividad catalítica de los 
materiales de titanio, por lo que se realizó la evaluación a los diferentes medios de 
reacción (A) y (B) con un semiconductor comercial de TiO2 anatasa, los resultados 
cinéticos de reacción se encuentran visibles en la Figura 5.9 siguiente. Los datos 
recopilados del grafico del caso (A) nos indica que la absorbancia máxima obtenida es 
de 2.75 y se encuentra a los 210 nm, lo que hace referencia a que en el medio existe 
formación de compuestos dentro de los ácidos carboxílicos de cadena larga, los cuales 
se obtienen prácticamente desde los 20 min de iniciada la reacción y  posteriormente 
esta condición se mantiene constante durante el resto del intervalo de tiempo (lo que 
hace énfasis a una reacción selectiva de un subproducto del glicerol). Para el segundo 
escenario en el caso (B) se tiene un desplazamiento lateral hacia la derecha hasta 
alcanzar los 260 nm y se alcanzó una absorbancia máxima a los 3.5 nm, lo que 
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muestra la formación de grupos funcionales de aldehídos y cetonas en el medio de 
reacción, los cuales se obtienen dentro de los primeros 5 minutos de reacción, 
posteriormente se muestra un desplazamiento en búsqueda de un equilibrio 
disminuyendo la absorbancia durante el resto del tiempo en el proceso [85, 123]. 
 
 
 
Figura 5.9. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
TiO2  como semiconductor. 
 
Para observar de una manera sintetizada los resultados de reacción fotocatalítica de 
los diferentes materiales se tiene la información recopilada en la Tabla 5.2 siguiente. 
 
Tabla 5.2. Efectos en la reacción empleando materiales de titanio. 
 
A) Medio reacción (pH = 7) 
Reacción λ max (nm) Abs max Efecto fotocatalítico 
Ti-SBA-15 2.0 210 2.75 Formación Ácidos Carboxílicos de cadena larga 
Ti-SBA-15 1.0 230 3.3 Formación Ácidos Carboxílicos de cadena corta 
Ti-SBA-15 0.5 235 3.3 Formación Ácidos Carboxílicos de cadena corta 
TiO2 210 2.75 Formación Ácidos Carboxílicos de cadena larga 
B) Medio reacción (pH = 12.5) 
Reacción λ max (nm) Abs max Efecto fotocatalítico 
Ti-SBA-15 2.0 250 4 Formación de cetonas 
Ti-SBA-15 1.0 250 4 Formación de cetonas 
Ti-SBA-15 0.5 250 4 Formación de cetonas 
TiO2 260 3.5 Formación de aldehídos y cetonas 
 
De manera resumida para el medio de reacción neutro, es decir el caso (A) 
considerando el medio de reacción neutro se observa que de los materiales de titanio 
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soportados en un material mesoporoso, se tiene que aquellos con una mayor 
presencia de titanio (Ti-SBA-15 0.5 y Ti-SBA-15 1.0) presentan los mejores resultados 
de reacción debido al alcance de su absorbancia superior a 3, y la formación de 
cadenas cortas de ácidos carboxílicos; para el caso de lo material Ti-SBA-15 2.0 (de 
menor presencia de titanio) se muestra un comportamiento cinético semejante al que 
presenta el TiO2 anatasa, debido a una alcance en la absorbancia de 2.75 y que el 
medio de reacción se mantiene relativamente constante (es decir que estos materiales 
son útiles para una reacción selectiva para un subproducto de ácidos carboxílicos 
derivados del glicerol); estas reacciones también se ven influenciadas por el medio de 
reacción, en el cual contar con una mayor cantidad de radicales presentes mejora e 
incrementa la velocidad de la reacción. 
 
Para el caso del segundo (B) en el escenario de reacción con un medio alcalino, todos 
materiales soportados presentan una mismo comportamiento alcanzando un mismo 
desplazamiento hasta los 250 nm y el mismo valor de absorbancia 4, además de 
mantener la misma tendencia en el comportamiento de la reacción; lo que indica que 
en el caso de estos materiales la proporción de titanio incorporado (en comparación al 
silicio presente) en los semiconductores juega un papel segundario en el proceso, 
debido a que la saturación de iones OH- en el medio reacción, favorece la formación de 
radicales libres OH•  los cuales son los que intervienen directamente en los tres casos 
y conduciendo la reacción en la formación de cetonas derivadas del glicerol y 
manteniendo en los tres casos una velocidad semejante (lo cual se traduce de igual 
manera como en el caso anterior como una reacción de tipo selectiva de un 
subproducto del glicerol). Para el caso del TiO2 comercial se aprecia una tendencia 
semejante a la observada a los materiales soportados solo con una menor velocidad 
(la cual se aprecia por contar con una absorbancia menor 3.5) y esta disminución en la 
velocidad de reacción permite también la formación de otro tipo de producto derivado 
de la reacción (formación de aldehídos en el medio de reacción  por conseguir un 
desplazamiento lateral hasta los 260 nm).           
 
5.1.5 Efecto fotocatalítico del Zn-SBA-15 y el ZnO en el sistema   
 
Para contar con una mayor percepción en el sistema de reacción, en una nueva 
evaluación se emplearon materiales semiconductores a base zinc para evaluar su 
efecto fotocatalítico; recordando que el ZnO presenta una brecha de banda prohibida 
semejante al del TiO2 anatasa (pero ligeramente menor), por lo que en primer 
instancia permite esperar mejores resultados de reacción en comparación a los 
materiales de titanio. Como en las reacciones realizadas con anterioridad se recurrió a 
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un sistema reaccionante de 250 ml de solución problema, se contó con un sistema 
control de temperatura (298 K) mediante la recirculación en el reactor, se recurrió a 
la fuente de iluminación empleada en las evaluaciones anteriores (λ ≈ 365 nm y 350 
nm) que arrojan la energía necesaria para la formación del excitón en la superficie del 
material semiconductor, se necesitó utilizar 0.25 g de catalizador en cada una de las 
evaluaciones y  0.5 ml de H2O2 como agente iniciador en la formación de radicales 
libres en el medio de reacción. Es importante resaltar que para cada material se 
emplearon dos sistemas de evaluación (como se observó en los casos anteriores), los 
cuales se diferenciaban en el carácter neutro (pH 7) en el caso (A) y carácter alcalino 
(pH 12.5) en el caso (B); ambos escenarios para evaluar cada material semiconductor.      
 
En la primera evaluación fotocatalítica se recurrió al material semiconductor 
soportado de Zn-SBA-15 2.0, resultados que se observan en la Figura 5.10 siguiente; 
en el caso del escenario (A) se mantiene un desplazamiento lateral de la banda 
principal desde los λ ≈ 195 nm hasta los λ ≈ 205 nm, y se alcanza una absorbancia de 
3; con lo que en el medio de reacción la solución formada tiene presentes grupos de 
ácidos carboxílicos de cadena larga, comportamiento cinético que muestra un rápido 
desplazamiento lateral dentro de los primeros 5 min y también se alcanza la máxima 
absorbancia dentro de este intervalo de tiempo, la cual posteriormente disminuye 
durante el transcurso de la evaluación fotocatalítica [85, 123].     
 
 
 
Figura 5.10. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
Zn-SBA-15 2.0  como semiconductor. 
 
Posteriormente en el caso del escenario (B) se observa un desplazamiento lateral de la 
banda principal hasta los λ ≈ 225 nm y se observa una absorbancia de 3.5; dando una 
referencia a que en el medio de reacción la solución resultante mantiene presentes 
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grupos de ácidos carboxílicos de cadena corta, además de mostrar un comportamiento 
cinético en el cual se tiene un avance de la reacción durante el transcurso del tiempo.  
 
Para la segunda evaluación fotocatalítica se utilizó un material semiconductor de      
Zn-SBA-15 1.0, resultados que se observan en la Figura 5.11 siguiente; en el caso del 
escenario (A) se mantiene un desplazamiento lateral de la banda principal hasta los    
λ ≈ 205 nm, y se alcanza una absorbancia máxima de 3; con lo que en la solución 
formada se tienen presentes grupos de ácidos carboxílicos de cadena larga, 
comportamiento cinético que muestra un rápido desplazamiento lateral dentro de los 
primeros 10 min y también se alcanza la máxima absorbancia dentro de este intervalo 
de tiempo, la cual posteriormente disminuye durante el transcurso de la evaluación 
fotocatalítica. Después en el caso del escenario (B) se observa un desplazamiento 
lateral de la banda principal hasta los λ ≈ 210 nm y se observa una absorbancia de 3.1; 
dando un referencia a que la solución resultante mantiene presentes grupos de ácidos 
carboxílicos de cadena larga, además de mostrar un comportamiento cinético en el 
cual se tiene un avance de la reacción durante el transcurso del tiempo [85, 123].     
 
 
 
Figura 5.11. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
Zn-SBA-15 1.0  como semiconductor. 
 
Para la última evaluación fotocatalítica de los materiales soportados, con el material 
semiconductor de Zn-SBA-15 0.5, y sus resultados se tienen en la Figura 5.12; en el 
caso del escenario (A) se mantiene un desplazamiento lateral de la banda principal 
desde los λ ≈ 195 nm hasta los λ ≈ 202 nm, y se alcanza una absorbancia máxima de 
2.8; por lo que en la solución formada se tienen presentes grupos de ácidos 
carboxílicos de cadena larga, comportamiento cinético que muestra un rápido 
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desplazamiento lateral dentro de los primeros 5 min y también se alcanza la máxima 
absorbancia dentro de este intervalo de tiempo, la cual posteriormente disminuye 
durante el transcurso de la evaluación fotocatalítica. Por ultimo en el caso del 
escenario (B) se tiene un desplazamiento lateral hasta los λ ≈ 205 nm y se observa una 
absorbancia de 3; por lo que resulta que en el medio de reacción la solución resultante 
mantiene presentes grupos de ácidos carboxílicos de cadena larga, además de mostrar 
un comportamiento cinético en el cual se tiene un avance de la reacción durante el 
transcurso del tiempo [85, 123].     
 
 
 
Figura 5.12. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
Zn-SBA-15 0.5  como semiconductor. 
  
De igual manera para contar con una evaluación fotocatalítica de referencia se empleó 
un material ZnO comercial, cuyos resultados que se tienen en la Figura 5.13 siguiente; 
en el primer caso del escenario (A) se observa un desplazamiento lateral de la banda 
principal desde los λ ≈ 195 nm hasta los λ ≈ 202 nm, y se alcanza una absorbancia 
máxima de 2.7; por lo que el medio de reacción tiene presentes grupos de ácidos 
carboxílicos de cadena larga; pero también se muestra claramente la formación de una 
nueva banda ubicada a los λ ≈ 300 nm y una absorbancia de 0.2 lo cual indica la 
presencia de grupos de aldehídos en el medio, en el comportamiento cinético se tiene 
una tendencia rápido desplazamiento lateral dentro de los primeros 5 min y también 
se alcanza la máxima absorbancia dentro de este intervalo de tiempo, la cual 
posteriormente disminuye durante el transcurso de la evaluación fotocatalítica. Por 
ultimo en el caso del escenario (B) se observa un desplazamiento lateral de la banda 
principal hasta los λ ≈ 210 nm y se observa una absorbancia de 3 lo que significa que 
en el medio de reacción la solución resultante mantiene presentes grupos de ácidos 
carboxílicos de cadena larga, también se observa la clara formación de una nueva 
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banda ubicada hasta los λ ≈ 300 nm y se observa una absorbancia de 0.5 la cual nos 
indica la presencia de aldehídos en el medio, además se muestra un comportamiento 
cinético en el cual se tiene un avance de la reacción durante el transcurso del tiempo.     
 
 
 
Figura 5.13. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
ZnO  como semiconductor. 
 
Para observar de una manera sintetizada los resultados de reacción fotocatalítica de 
los diferentes materiales se tiene la información recopilada en la Tabla 5.3 siguiente. 
 
Tabla 5.3. Efectos en la reacción empleando materiales de zinc. 
  
A) Medio reacción (pH = 7) 
Reacción λ max (nm) Abs max Efecto fotocatalítico 
Zn-SBA-15 2.0 205 3 Formación Ácidos Carboxílicos Cadena Larga  
Zn-SBA-15 1.0 205 3 Formación Ácidos Carboxílicos Cadena Larga  
Zn-SBA-15 0.5 202 2.8 Formación Ácidos Carboxílicos Cadena Larga 
ZnO 202 2.7 Formación Ácidos Carboxílicos y Aldehídos 
B) Medio reacción (pH = 12.5) 
Reacción λ max (nm) Abs max Efecto fotocatalítico 
Zn-SBA-15 2.0 225 3.5 Formación Ácidos Carboxílicos Cadena Corta 
Zn-SBA-15 1.0 210 3.1 Formación Ácidos Carboxílicos Cadena Larga 
Zn-SBA-15 0.5 205 3 Formación Ácidos Carboxílicos Cadena Larga 
ZnO 210 3 Formación Ácidos Carboxílicos y Aldehídos 
 
Con lo observado en las evaluaciones anteriores es fácil el vislumbrar que el material 
que presenta la menor proporción de Zinc en su composición (Zn-SBA-15 2.0) es el 
                                                             
 
 
120 
que tiene los mejores resultados de reacción en ambos escenarios (A) y (B) debido 
que sus resultados contienen el mayor desplazamiento lateral y además se consigue la 
mayor absorbancia en todos los escenarios (resto de materiales también presentan la 
misma tendencia de reacción en ambos escenarios, aunque a menor proporción).    
 
Como en el caso de las evaluaciones anteriores el medio de reacción juega un papel 
crucial durante el desarrollo del proceso, y el medio alcalino demuestra el entregar un 
mejor desempeño de reacción debido al exceso de iones OH- en el medio (lo que 
propicia la formación de radicales libres OH•), favoreciendo la velocidad de la 
reacción.   
  
5.1.6 Efecto fotocatalítico del Cu-SBA-15 y el CuO en el sistema     
 
Por último y para concluir con las evaluaciones fotocatalíticas se realizaron pruebas 
empleando los materiales semiconductores de cobre, para los cuales se utilizaron los 
diversos sistemas de reacción previamente mencionados (con los diferentes medios 
de reacción) el escenario con el caso (A) con un medio de reacción neutro (pH = 7), y 
el caso del escenario (B) con un medio de reacción alcalino (pH = 12.5); y manejando 
las condiciones de reacción descritas previamente en las evaluaciones anteriores. 
 
En la primera evaluación fotocatalítica se recurrió a emplear el Cu-SBA-15 2.0 (que es 
el material que presenta menor relación de cobre en comparación al silicio), los 
resultados del comportamiento de las reacciones se observan en la Figura 5.14 
siguiente. Para el caso del escenario (A) se observa una tendencia de desplazamiento 
lateral de la señal máxima hasta los λ ≈ 210 nm y se observa una absorbancia de 2.85, 
la cual se alcanza dentro de los primeros 100 min de reacción y posteriormente a los 
160 min se alcanza una mineralización total del glicerol y de los derivados formados 
durante el proceso, lo cual indica la obtención máxima de hidrógeno posible por el 
sistema de reacción descrita en capítulos previos. Por otra parte en el caso del 
escenario (B) con la presencia del medio alcalino en la reacción se muestra un 
desplazamiento de la banda principal hasta los λ ≈ 235 nm y se alcanza una 
absorbancia máxima de 3 cerca de los primeros 10 min de reacción, después la 
reacción continua generando la formación de derivados de cetonas y aldehídos (con 
ligeras señales ubicadas cerca de los λ ≈ 290 nm durante el transcurso de la reacción) 
hasta alcanzar la mineralización total de los compuestos involucrados alrededor de 
los 100 min de iniciada la reacción, por lo cual al igual que en el caso anterior se 
consigue la máxima cantidad de hidrógeno posible para este proceso.      
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Figura 5.14. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
Cu-SBA-15 2.0  como semiconductor. 
 
Posteriormente para la reacción siguiente se recurrió a emplear el Cu-SBA-15 1.0 
(material con una relación intermedia de cobre en comparación a la presencia de 
silicio), el comportamiento de la reacción con este material se encuentra en la Figura 
5.15 siguiente. En el escenario (A) se observa un desplazamiento lateral de la señal 
máxima hasta los λ ≈ 220 nm y se tiene una absorbancia de 2.75, lo cual nos indica la 
presencia de grupos funcionales correspondientes a ácidos carboxílicos de cadena 
corta, los cuales se consiguen dentro de los primeros 5 min de comenzada la reacción 
y durante el transcurso de la misma no sufre cambios significativos en este tipo de 
señal, solo se observa una ligera disminución en la absorbancia hasta 2.6 (lo cual nos 
habla de una reacción del tipo selectiva para este compuestos). Para el caso del 
escenario (B) en presencia del medio alcalino en la reacción se muestra un 
desplazamiento de la banda principal igualmente hasta los λ ≈ 220 nm y con una 
absorbancia máxima de 3, la cual se consigue dentro de los primeros 5 min de 
reacción, posteriormente la reacción continua generando la formación de derivados 
de cetonas, pero se alcanza una mineralización total de los compuestos involucrados 
cerca de los 100 min posteriores de iniciada la reacción, por lo cual al igual que en los 
casos anteriores se consigue la máxima cantidad de hidrógeno posible para este tipo 
de proceso.      
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Figura 5.15. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
Cu-SBA-15 1.0  como semiconductor. 
 
Para finalizar con las evaluaciones fotocatalíticas con los materiales de cobre 
soportados en un material mesoporoso, se utilizó el Cu-SBA-15 0.5 (material con la 
mayor relación de cobre en comparación a la presencia de silicio en el material), por 
lo cual el comportamiento cinético de la reacción con este semiconductor se encuentra 
en la Figura 5.16. En el caso del escenario (A) o medio neutro de la reacción se 
contempla un desplazamiento lateral de la señal máxima cercana hasta los λ ≈ 220 nm 
y se tiene una absorbancia de 2.8, lo cual nos indica la presencia de grupos funcionales 
correspondientes a ácidos carboxílicos de cadena corta, los cuales se consiguen dentro 
de los primeros 5 min de comenzada la reacción y durante el transcurso de la misma 
no sufre cambios significativos en este tipo de señal, solo se observa una ligera 
disminución en la absorbancia hasta 2.65 (lo que nos indica que se trata una reacción 
del tipo selectiva para este compuestos, como el primer caso con el material anterior). 
Por último en el caso del escenario (B) en presencia del medio alcalino en la reacción, 
se muestra un desplazamiento de la banda principal cerca de los λ ≈ 230 nm y con una 
absorbancia máxima de 3.2, la cual se consigue dentro de los primeros 5 min de 
reacción, posteriormente la reacción continua generando diversos productos 
derivados de cetonas, pero el avance de la misma continua hasta que se alcanza una 
mineralización total de los compuestos involucrados cerca de los 80 min posteriores 
de iniciada la reacción, por lo cual al igual que en los casos anteriores se consigue la 
máxima cantidad de hidrógeno posible para este tipo de proceso (cálculo que se 
describirá previamente y se retomara más adelante nuevamente).      
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Figura 5.16. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
Cu-SBA-15 0.5  como semiconductor. 
 
Por último para concluir con las evaluaciones fotocatalíticas y contar con una 
referencia se utilizó una muestra comercial de CuO y su comportamiento cinético de 
reacción con este semiconductor se observa en la Figura 5.17. En el primer caso con el 
escenario (A) o medio neutro de la reacción se contempla una desplazamiento lateral 
de las señales máximas (en esta ocasión dos) que se encuentran alrededor de los λ ≈ 
250 nm y los λ ≈ 300 nm, para ambos casos se contempla una absorbancia máxima de 
4, lo cual nos indica la presencia de grupos funcionales correspondientes a cetonas y 
aldehídos casi de manera inmediata, los cuales se consiguen dentro de los primeros 5 
min de comenzada la reacción y durante el transcurso de la misma no sufre cambios 
significativos en este tipo de señal, solo se observa una ligera disminución en la 
absorbancia hasta 3.5 (lo que nos hace referencia a una reacción selectiva para este 
compuestos, pero mucho más selectiva que en los casos anteriores). Por último en el 
caso del escenario (B) en presencia del medio alcalino en la reacción, se muestra un 
desplazamiento lateral de la banda principal (una banda amplia formada por dos 
bandas que la componen) que está ubicada entre los λ ≈ 250 nm y los λ ≈ 300 nm con 
una absorbancia máxima de 4.25, la cual se consigue antes de los primeros 5 min de 
reacción, posteriormente la reacción no presenta cambios significativos en su 
desarrollo en la forma y posición, lo que se observa es una ligera disminución en el 
absorbancia hasta los 3.5 ya cerca de los 180 min de reacción (lo que nos hace 
referencia que este sistema también se refiere a una reacción selectiva para cetonas y 
aldehídos derivados de glicerol); y en esta ocasión la presencia del medio alcalino no 
modifica circunstancialmente el resultado de la reacción.  
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Figura 5.17. Evaluación fotocatalítica de glicerol empleando un material   
CuO  como semiconductor. 
 
Para observar de una manera sintetizada los resultados de reacción fotocatalítica de 
los diferentes materiales de cobre se tiene la información recopilada en la Tabla 5.4 
siguiente. 
 
Tabla 5.4. Efectos en la reacción empleando materiales de cobre. 
 
A) Medio reacción (pH = 7) 
Reacción λ max (nm) Abs max Efecto fotocatalítico 
Cu-SBA-15 2.0 210 2.85 Mineralización total a los 160 min 
Cu-SBA-15 1.0 220 2.75 Formación Ácidos Carboxílicos 
Cu-SBA-15 0.5 220 2.8 Formación Ácidos Carboxílicos 
CuO 250 / 300 4 Formación selectiva de subespecies 
B) Medio reacción (pH = 12.5) 
Reacción λ max (nm) Abs max Efecto fotocatalítico 
Cu-SBA-15 2.0 235 3 Mineralización total a los 100 min 
Cu-SBA-15 1.0 220 3 Mineralización total a los 100 min 
Cu-SBA-15 0.5 230 3.2 Mineralización total a los 80 min 
CuO 250 / 300 4.25 Formación selectiva de subespecies 
 
Con lo observado en las pruebas anteriores se muestra que los materiales de CuO 
soportados en un material mesoporoso SBA-15, en un medio alcalino genera una 
degradación total de la molécula de sacrificio (glicerol) en un periodo menor a los    
180 min.  
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5.2  Hidrógeno obtenido por el sistema fotocatalítico       
 
En las pruebas descritas anteriormente se muestra que empleando un medio alcalino 
de reacción y con los materiales de Cu-SBA-15 se consigue una mineralización total de 
la molécula de sacrificio en un máximo de 100 min de reacción; lo cual se corrobora 
con la comparación del espectro de UV – Vis del medio alcalino de reacción sin la 
presencia de la molécula de sacrificio (previamente a la evaluación fotocatalítica) y el 
medio de reacción resultante (posteriormente a la evaluación realizada), los cuales se 
muestran a continuación en la  Figura 5.18 siguiente: 
 
 
 
 
Figura 5.18. Comparación del medio de reacción después de la evaluación  
 (con semiconductores de Cu-SBA-15) con él en medio alcalino inicial.   
 
En el primer caso (parte superior izquierda) se observa una comparativa entre el 
medio de reacción (solución de NaOH) sin  la presencia de la molécula de sacrifico  con 
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una absorbancia a los 2.3 ubicada a los 202 nm que tiene una forma definida (pico de 
base estrecha); el cual es de menores dimensiones a la señal que muestra el medio 
alcalino acompañado de la molécula de sacrificio, el cual se ubica a los 201 nm con una 
absorbancia de 2.75 y adicionalmente la forma de dicha señal es modificada (pico de 
base amplia) por el ensanchamiento del pico generada por la presencia del glicerol en 
el medio.  Posteriormente en un segundo caso empleando el Cu-SBA-15 2.0 (parte 
superior de la derecha) se observa un esquema en él se encuentra la señal 
perteneciente al medio alcalino (2.3 de absorbancia y 202 nm) de forma definida, el 
cual se compara con una señal (posterior a la reacción) que también presenta forma 
defina (es decir pico de base estrecha) ubicado a los 200 nm y con absorbancia 2.2 lo 
cual demuestra que la molécula de sacrificio alimentada se encuentra ausente; esto 
gracias al desplazamiento lateral y la disminución de la absorbancia registrada.  
 
Después con el Cu-SBA-1.0 se muestra en el tercer caso (parte inferior de la izquierda) 
se tiene la señal perteneciente al medio alcalino (202 nm y 2.3 de absorbancia) de 
forma definida, el cual se compara con la señal del medio de reacción posteriormente 
a la evaluación fotocatalítica correspondiente que es una señal que también 
disminuyo en su absorbancia hasta los 2.3 y un desplazamiento lateral de la señal 
hacia los 200 nm, aunque la base del pico es amplia debido a la ligera presencia de la 
molécula de sacrificio que no reacciono durante la evaluación. Por último utilizando el 
material Cu-SBA-15 0.5 (parte inferior de la derecha) muestra una señal (posterior a 
la reacción) ubicada a los 200 nm y con una absorbancia de 2.1, con una forma 
definida (pico estrecho) que muestra una total disminución de la molécula de 
sacrificio; también se observa una disminución en la intensidad de la señal del medio 
después de la reacción (en comparación de la señal inicial) esto debido a que el medio 
de reacción también se vio disminuido por su interacción de este con la molécula de 
sacrificio durante la evaluación.      
 
5.3  Identificación de hidrógeno obtenido fotocatalíticamente       
 
Desde la antigüedad las personas emplearon el quemar los diferentes compuestos 
para detectar la presencia de ciertos elementos, principalmente iones de metal 
basándose en el espectro de emisión característico para cada elemento; a este tipo de 
ensayo se le conoce como prueba de la flama en la cual el color de la misma nos 
indicara la presencia de ciertos elementos químicos en un compuesto. Es importante 
mencionar que este tipo de prueba nos proporciona información de tipo cualitativa 
mas no proporciona datos cuantitativos (es decir la proporción del elemento 
detectado e la muestra). El espectro de emisión atómica de un elemento es la suma de 
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las frecuencias de ondas electromagnéticas emitidas por los átomos de dicho 
elemento cuando recibe energía; como las transiciones de cada elemento son 
diferentes a la de otros elementos, es posible el afirmar que el espectro de emisión de 
cada elemento es único y se puede utilizar para determinar la presencia de dicho 
elemento en un compuesto [125].  Cuando la materia entra en contacto con una fuente 
energética (fuente luminiscente o calorífica) se lleva a cabo un fenómeno de absorción 
energética en el interior del átomo en cuestión el cual genera el desplazamiento de 
electrones a niveles superiores (transiciones electrónicas) y al momento de 
ausentarse la fuente energética el electrón busca el liberar esta energía regresando a 
su orbital original (energía liberada en forma de luz); durante este proceso existen 
dos tipos de emisión, la estimulada y la espontanea [126].  La presencia de fenómenos 
de transferencia electrónica da lugar a la formación de nuevos métodos de análisis 
espectroscópico, la cual está en función del tiempo, por ejemplo cuando transcurre 
entre la absorción de energía y la emisión de luz se denomina fluorescencia cuando la 
emisión es prácticamente simultánea a la absorción (10-6 s), y la transición electrónica 
no implica cambio de spin; por el caso contrario se denomina fosforescencia cuando la 
transición es más lenta (10-4 – 103 s), esto ocasionado al cambio de spin electrónico a 
través de estados energéticos intermedios  [127]. 
 
 
 
Figura 5.19. Emisión característica de diferentes elementos no metálicos [128].   
 
Como se observa en la imagen anterior la emisión luminiscente es diferente en cada 
elemento debido a que las transiciones interatómicas son distintas; de tonalidad color 
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azul – blanco del Hg difiere del tono violeta intenso de la emisión del N2. En el caso 
particular del hidrógeno al hacer incidir una fuente energética (luminiscente o 
calorífica) sobre el dicho átomo se tiene una emisión típica de color con una tonalidad 
violeta claro – blanco; que dentro de un espectrofotómetro nos mostraría una longitud 
de onda correspondiente a esa tonalidad. 
 
Particularmente para corroborar la presencia de hidrógeno como producto generado 
durante la evaluación fotocatalítica; se desarrolló un acoplamiento al sistema de 
reacción, en el cual se tiene un sellado hermético y una conexión que dirige la 
corriente gaseosa formada hacia una flama que provoque una combustión. En la 
Figura 5.20 se muestra el montaje del sistema fotocatalítico con los accesorios 
correspondientes para obtener la prueba de la flama, empleando una solución con la 
molécula de sacrificio en un medio de reacción alcalino y Cu-SBA-15 1.0 como 
catalizador durante 180 min.  
 
 
 
Figura 5.20. Sistema fotocatalítico acoplado a la prueba de la flama.   
 
El sistema mostrado cuenta con una flama generada por la combustión de gas LP a un 
flujo constante durante toda la cinética de la reacción; el color de la flama durante el 
inicio del proceso presenta una tonalidad característica a la quema de este tipo de 
combustible (color anaranjado – blanco); flama que perdura con esa tonalidad 
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característica pero incrementa ligeramente la intensidad durante los primeros 20 min 
después de iniciada la reacción, imágenes que se contemplan en la Figura 5.21 
siguiente. 
 
     
 
Figura 5.21. Evaluación fotocatalítica acoplada a la prueba de la flama durante los 
primeros 20 minutos de reacción.   
 
Posteriormente durante los siguientes 40 min (es decir hasta cumplir los 60 min 
después de iniciada la reacción), se observa un incremento considerable en la 
intensidad de la flama, adicionalmente se contempla alrededor de la flama anaranjada 
principal (causada por la combustión de gas LP) una llama envolvente de menor 
intensidad luminiscente y de tonalidad violeta claro – blanco (ocasionada por la 
combustión del hidrógeno). Durante este intervalo de tiempo la reacción presenta su 
mayor proporción en la liberación de hidrógeno gaseoso, que al quemarse genera el 
incremento en la intensidad en el tamaño de la flama; pero al encontrarse en menor 
proporción en comparación al gas de la combustión la intensidad luminiscente 
predominante es el color original de la flama. Es importante el recalcar que el flujo de 
liberación de hidrógeno no se mantiene constante porque este depende la cantidad 
presente de la molécula de sacrificio (o subproductos) que no hayan reaccionado en 
su totalidad dentro del proceso; en la Figura 5.22 que se muestra a continuación se 
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evidencia la presencia de hidrógeno gaseoso que se quema por la combustión y nos 
genera una flama de tonalidad característica. 
        
                 
     
 
Figura 5.22. Evaluación fotocatalítica acoplada a la prueba de la flama        
transcurridos los minutos 20 a 60 de la reacción.   
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En la imagen previa se contempla una flama envolvente de tonalidad violeta claro 
característica para la emisión de hidrógeno, la cual se observa que incrementa su 
tamaño y su intensidad dentro de este intervalo de tiempo. Pasados los 60 min la 
intensidad de flama disminuye nuevamente hasta alcanzar las dimensiones iniciales 
de reacción pasados los 120 min de reacción; esto se debe gracias a que la molécula de 
sacrificio y sus derivados ya fueron consumidos durante el proceso, por lo que el flujo 
de liberación de hidrógeno disminuye nuevamente hasta concluir con su nula 
aparición. En la Figura 5.23 siguiente se observa el comportamiento de la flama 
durante el intervalo de tiempo conformado entre los 60 a 120 minutos de la 
evaluación fotocatalítica. 
 
        
 
Figura 5.23. Evaluación fotocatalítica acoplada a la prueba de la flama        
transcurridos los minutos 60 a 120 de la reacción.   
 
En los 60 min restantes de la reacción la flama se muestra con características 
semejantes a las observadas en las condiciones iniciales de reacción; es decir una baja 
intensión de la flama de color anaranjado y sin la llama envolvente de color violeta 
claro típica del hidrógeno (esto debido a que la molécula de sacrificio fue consumida 
en su totalidad, y que el hidrógeno liberado se obtuvo durante los primeros 100 min 
de reacción). La máxima cantidad de hidrógeno que puede producir el sistema está 
estrechamente ligado a la proporción alimentada inicialmente de la molécula de 
sacrificio, cantidad que se determinó previamente en el Capítulo 3 (considerando que 
la molécula de sacrificio se consume en su totalidad, como es el caso de los materiales 
de Cu-SBA-15 en un medio alcalino de reacción); después de la reacción se tiene una 
mezcla total de 47.169 g que corresponde a un 95.72 % (45.154 g) de CO2 y un 4.28 % 
(2.015 g) de H2, en tomando en cuenta las condiciones iniciales de la reacción 
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anteriormente mencionadas y que se consume en su totalidad el glicerol alimentado al 
sistema de reacción.   
 
5.4  Modelo cinético de obtención de  hidrógeno fotocatalíticamente       
 
Un modelo cinético empleado ampliamente para la representación de una reacción de 
fotocatálisis heterogénea es el modelo de Langmuir – Hinshelwood (LH), esto se debe 
a que una reacción de descomposición fotocatalítica se lleva a cabo solo en la 
superficie del material fotocatalizador empleado. Este modelo asume que durante el 
equilibrio se tiene fijo el número de puntos de adsorción, además solo existe un punto 
superficial de unión entre el sustrato y la especie reactiva; adicionalmente la energía 
de adsorción es idéntica en cada punto del sustrato e independiente del grado de 
recubrimiento superficial [129, 130]. También este modelo acepta que no hay 
interacción entre especies adsorbidas de manera adyacente; y que la velocidad de 
reacción por adsorción es mayor que cualquier otra posible reacción química 
subsecuente por lo que la velocidad de formación de producto por una reacción 
fotocatalítica se describe mediante la siguiente expresión: 
 
𝑟𝐿𝐻   =  − 
𝑑𝐶
𝑑𝑡
 =   
𝑘𝐾𝐶
 (1+𝐾𝐶)
   …………………..……… (5.1) 
          
En donde 𝑘 es la constante de reacción aparente y ocurre en el sitio activo de la 
superficie fotocatalítica del material semiconductor, el término 𝐾 corresponde a la 
constante de equilibrio de adsorción de la especie reactiva, y por último la expresión  
C  se considera como la concentración de la especie química [131, 132].  Una primera 
solución del sistema empleando el modelo de LH es considerando en el modelo una  𝐾 
constante de equilibrio muy pequeña (cercana a cero), por lo que la expresión del 
modelo cinético se simplifica y se considera como un modelo cinético de reacción de 
pseudorden 1 (ecuaciones 5.2 y 5.3). 
 
− 
𝑑𝐶
𝑑𝑡
 =   
𝑘𝐾𝐶
 (1+𝐾𝐶)
     …………………………..……… (5.2) 
 
− 
𝑑𝐶
𝑑𝑡
 =  𝑘𝐾𝐶    …………….………………..……… (5.3) 
 
En un primer caso para la resolución del sistema se toma en cuenta la consideración 
de un pseudorden 1 de reacción, resolviendo la ecuación previa se construye un 
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gráfico de t vs ln (Co/C),  del cual el valor de la pendiente nos indica el valor del 
producto 𝑘𝐾. Por otra forma un segundo caso de resolver el sistema es el considerar 
que 𝐾 no es tan pequeña como para ser despreciada (no cercana a cero), por lo que no 
será despreciada; y aplicando las  herramientas matemáticas se obtiene un despeje 
con el que se construirá un gráfico (ln (Co/C) / t) vs (Co - C)/t;  el valor de la 
pendiente nos proporciona el valor de 1/𝐾 y el valor de la abscisa nos indica el valor 
de 𝑘, siempre y cuando el comportamiento del gráfico mantenga una forma lineal 
(ecuación 5.4 y 5.5). 
 
− 
𝑑𝐶
𝑑𝑡
 =   
𝑘𝐾𝐶
 (1+𝐾𝐶)
     …………………………..……… (5.4) 
 
ln(
𝐶𝑜
𝐶
)
𝑡
  =   𝑘 − 
𝐾(𝐶𝑜−𝐶)
𝑡
    ……………..……..……… (5.5) 
 
Para el caso particular de la evaluación fotocatalítica para obtener hidrógeno 
empleando una molécula de sacrificio, y en específico empleando semiconductores de 
Cu-SBA-15 en un medio alcalino de reacción, el desarrollo de la misma se puede 
dividir en dos etapas; la primera (A) en el cual partiendo de la molécula de glicerol se 
observa un incremento en el valor de la absorbancia registrada hasta su máxima 
expresión y genera un desplazamiento lateral (gracias a la formación de subespecies 
derivadas del polialcohol), este es un paso muy rápido y se vislumbra dentro de los 
primeros 2 min de reacción.  
 
  
 
Figura 5.24. Evaluación fotocatalítica en medio alcalino con Cu-SBA-15 0.5      
separada en dos etapas.   
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En la segunda etapa (B) que es más larga (en comparación a la primera) se inicia el 
punto máximo de la formación de subespecies derivadas (productos obtenidos a 
partir de la descomposición de la molécula de glicerol), las cuales interaccionan con el 
medio de reacción y son degradados hasta su mineralización total, (provocando la 
formación de hidrógeno gaseoso como resultante); esta etapa se tomara desde los       
2 min hasta el concluir la reacción; en la Figura 5.24 previa se muestra la separación 
de las dos etapas involucradas en la reacción; y tomando en cuenta que en su mayor 
proporción la reacción está constituida por la etapa (B) por lo cual se considerara esta 
etapa para realizar el análisis cinético. En la Figura 5.25 siguiente se muestra el 
comportamiento del cambio de la concentración con respecto al  tiempo, en un medio 
alcalino y empleando fotocalizadores de Cu-SBA-15.       
 
 
 
Figura 5.25. Evolución de la concentración con respecto del tiempo en un  
medio alcalino y con semiconductores de Cu-SBA-15.   
 
Para corroborar el modelo de LH y de también conocer el valor de la constantes 𝑘 y 𝐾, 
se recurre en una primer solución del sistema empleando el grafico de t vs ln (Co/C),  
del cual el valor de la pendiente nos indica el valor del producto 𝑘𝐾; esta solución al 
modelo de LH toma la consideración de una 𝐾 constante de equilibrio muy pequeña 
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(cercana a cero), y la expresión del modelo cinético se simplifica a un modelo de 
pseudorden 1. En la Figura 5.26 se contempla el comportamiento correspondiente a 
cada semiconductor de Cu-SBA-15 en el gráfico para la consideración de un 
pseudorden 1, es claro el observar dichos resultados están alejados a un 
comportamiento lineal, por lo cual es posible afirmar que la consideración de una 𝐾 
muy pequeña no se cumple para este sistema, y por consiguiente no se presentara 
para en este sistema un pseudorden de reacción de 1.  
 
  
 
Figura 5.26. Comportamiento Cinético conforme al modelo de LH considerando un 
 pseudorden de reacción 1. 
 
En un segundo caso, la solución del modelo de LH nos permite conocer el valor de las 
constantes  𝑘 y 𝐾; mediante la construcción de un gráfico (ln (Co/C) / t) vs (Co - C)/t;  
para que el valor de la pendiente nos proporciona el valor de 1/𝐾 y el valor de la 
abscisa nos indica el valor de 𝑘, siempre se mantenga una tendencia lineal. En la 
Figura 5.27 siguiente se observan los gráficos correspondientes al modelo de LH en un 
sistema fotocatalítico en el que se utilizan semiconductores de Cu-SBA-15 en un 
medio alcalino y glicerol como molécula de sacrificio.  
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Figura 5.27. Comportamiento Cinético conforme al modelo y despeje de la  
ecuación de Langmuir – Hinshelwood. 
 
Con base a los resultados observados en la Figura 5.25 se observa que la velocidad en 
el cambio de la concentración con el material Cu-SBA-15 0.5 es más rápida (en 
comparación a los otros materiales), por el contrario se observa que el cambio de la 
velocidad de la concentración empleando Cu-SBA-15 1.0 y Cu-SBA-15 2.0 es muy 
semejante; en la Figura 5.27 anterior se tienen los gráficos de los materiales de          
Cu-SBA-15 apegados al modelo de LH, en las cuales se observa que para los tres 
materiales (en un medio alcalino) mantienen una tendencia lineal lo cual nos indica 
que este sistema se apega al modelo cinético de Langmuir – Hinshelwood. Como se 
mencionó la cinética de dos materiales es semejante por lo que la 𝑘 cinética es muy 
parecida y por tal motivo la semejanza gráfica; en el caso del semiconductor restante 
se presenta una 𝑘 más grande (en comparación al resto de los materiales) y por tal 
motivo una mayor velocidad cinética,  resultados que se encuentran en la Tabla 5.5. En 
el caso particular del Cu-SBA-15 presenta el mejor resultado cinético del sistema 
catalítico, esto gracias a que de los materiales con cobre soportados en la SBA-15 es el 
que presenta una mayor proporción de cobre (en comparación al resto de los 
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materiales soportados), lo que se refleja como un mayor número de sitios catalíticos 
altamente reactivos posibles en el semiconductor.      
 
Tabla 5.5.  Resultados cinéticos con el modelo de LH para los  
materiales Cu-SBA-15. 
 
  
  
Modelo LH 
1/ 𝑲 𝑲 𝒌 (min -1) 
Cu-SBA-15 0.5 -4.315 -0.2317 -0.4517 
Cu-SBA-15 1.0 -4.208 -0.2376 -1.5698 
Cu-SBA-15 2.0 -4.215 -0.2372 -1.4961 
 
 
En el caso de la constante de equilibrio químico 𝐾; se tiene prácticamente con todos 
los materiales el mismo valor constante, esto gracias a que en los tres escenarios se 
presenta el mismo camino de reacción (independientemente de la velocidad 
propiciada por el catalizador). Retomando los pasos del esquema visto previamente 
en el Capítulo 1 (Figura 1.16), la reacción es propicia debido a la presencia radicales 
OH•, los cuales se obtienen con mayor facilidad en un medio alcalino que en un medio 
neutro de reacción, también cuando se tienen presentes las especies reaccionantes del 
sistema; en el caso de cada material semiconductor se presentan diferentes escenarios 
ubicados en el esquema previo (dependiendo del material y del medio de reacción), 
pero tomando en cuenta los materiales de Cu-SBA-15 en un medio alcalino se alcanza 
rápidamente la formación de ácidos carboxílicos (DHA) que posteriormente se 
descomponen totalmente para propiciar la liberación del hidrógeno en forma gaseosa.   
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CAPITULO 6 
Conclusiones 
 
 
La teoría es asesinada tarde o temprano por la experiencia.  
Albert Einstein.  
 
 
6. Conclusiones      
 
La síntesis del material soporte SBA-15 para los fotocatalizadores se realizó de una 
forma adecuada y presenta las características necesarias para el proyecto (las cuales e 
corroboraron en las diversas técnicas de caracterización realizadas). La incorporación 
de los complejos metálicos (Ti, Zn y Cu) se desarrolló satisfactoriamente, primero 
porque después de la incorporación metálica se observa la presencia del soporte (es 
decir no colapsa la estructura del mesoporoso (detectado por DRX, aunque 
notoriamente se disminuye la intensidad de sus señales), también se corroboro que 
los óxidos formados en el semiconductor son las fases requeridas en cada caso. 
 
El utilizar dos medios de reacción en el sistema nos dio la posibilidad de corroborar 
que la presencia de especies catalíticas (radicales libres) influye de manera sustancial 
en el desarrollo del proceso y como consecuencia en el resultado final esperado (juega 
un papel crucial en el proceso); como se observó el sistema alcalino supero en todas 
las evaluaciones al sistema de reacción neutro, esto gracias a la presencia de OH– que a 
la postre se reflejarían como radicales OH• altamente reactivos.  
 
Para las diversas evaluaciones se empleó una fuente luminiscente que garantizo 
proporcionar la energía requerida para la transición electrónica de todos los 
materiales, en este caso tanto como para los materiales de Zn y los de Ti se tiene una 
energía lo suficiente para propiciar este la transición electrónica con los niveles 
próximos superiores; pero en el caso de los semiconductores de Cu la energía, 
recibida es lo suficientemente alta como para generar una transición electrónica no 
solo con los niveles vecinos próximos, sino con los niveles siguientes (lo que nos 
ayuda en el desarrollo del proceso, mitigando recombinaciones y estimulando la 
formación de excitones). En el caso de las evaluaciones con los materiales de cobre se 
vieron beneficiadas por la fuente luminiscente empleada, para corroborar el efecto 
ejercido por la luz irradiada sería conveniente (en un trabajo a futuro) el emplear 
otra(s) fuente(s) de luz con longitud de onda diferente. 
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Se comprobó mediante el desarrollo de evaluaciones que la molécula empleada 
(glicerol) juega un papel importante en la obtención de hidrógeno; y gracias a este 
compuesto es posible la obtención de diferentes productos. Para los semiconductores 
de Ti y Zn no se consigue una mineralización total de la molécula inicial, lo cual nos da 
como resultado la formación de subproductos derivados (que no se buscó identificar 
en este proyecto) y aunque en la formación de estos productos derivados se tiene la 
liberación de hidrógeno (por la forma de trabajo empleada en este proyecto no es 
posible determinar cuánto se forma) por lo tanto en otra línea de investigación estos 
resultados son relevantes para la búsqueda de una reacción selectiva para productos 
derivados del glicerol. 
 
Para el caso particular de los materiales de Cu, se consiguió la mineralización total del 
compuesto en un medio alcalino y los tres diferentes materiales (y solo en uno de los 
casos se obtuvo en medio neutro) en un tiempo menor a 120 min, el cual es aceptable 
para este tipo de proceso, además la cinética del mismo se monitoreo mediante 
espectroscopia de UV-Vis (y se comprobó que se apega al modelo de LH). 
 
Se comprobó la presencia del hidrógeno generado foto catalíticamente, gracias al 
ensayo de la flama; prueba que nos permitió observar la emisión típica del hidrógeno 
después de la emisión energética propiciada por una transición electrónica. 
Adicionalmente empleando las herramientas de química analítica (estequiometria) se 
determinó la máxima producción de hidrógeno posible, si se consigue una 
mineralización completa de la molécula de sacrificio (como fue el caso de los 
materiales de Cu-SBA-15). 
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